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Este informe de tesis reoge el trabajo realizado durante un proye-
to naniado por el International Fine Partile Resear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https://ifpri.net/), una red internaional de 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as on programas de investigaión en ienia y tenología de
medios granulares.
El interés por el fenómeno de la triboeletriidad (o arga por ontato)
y su efeto en el empaquetamiento de polvos está impulsado tanto por aspe-
tos ténios omo de investigaión básia. Como ejemplos de los primeros,
la arga eletrostátia altera los patrones de ujo en el transporte neumá-
tio de sólidos granulares por la formaión de agregados de partíulas [1℄ y
provoa mezlado defetuoso en formulaiones farmaéutias [2℄, afetando
a la produión de omprimidos [3℄. Desde el punto de vista ientío, pa-
ra Castellanos [4℄ la agregaión y empaquetamiento de partíulas on arga
elétria es a día de hoy una uestión abierta en la que faltan trabajos expe-
rimentales, espeialmente por la baja apaidad de ontrol sobre las fuerzas
elétrias en un medio granular. El mismo autor reseña la importania de
las propiedades del gas irundante -porque limita el ampo elétrio loal
máximo era de las superies-, los efetos poteniadores/restritivos en la
transferenia de arga de los defetos superiales e impurezas, y la geome-
tría del ontato, que determina la extensión del área a través de la ual se
interambian los portadores de arga.
En torno al problema general del empaquetamiento de partíulas sí que
existen numerosos trabajos, tanto desde un punto de vista puramente geomé-
trio (uerpos rígidos que rellenan espaios 3D sin solapar y sin interaión
alguna entre ellos) omo físio (uerpos de morfología irregular que se de-
forman elástiamente al ontatar on sus veinos). Las partíulas reales sin
embargo siempre interaionan físiamente on las partíulas veinas, y la
magnitud de las fuerzas y su importania relativa en la onguraión espa-
ial del sólido granular dependen fuertemente de variables omo el tamaño
y morfología de partíula, la rugosidad superial y su estado químio, o las
ondiiones ambientales. Inluso el proedimiento por el que las partíulas
se han agrupado para formar el asiento inuyen en el estado nal, ya que los
materiales granulares tienen memoria en relaión a su historial de tensiones.
La planiaión iniial del proyeto era amplia y ambiiosa en tanto
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que proponía la araterizaión del papel que juega la triboeletriidad en
diferentes esalas de longitud:
1. Esala de partíula individual: En espeial, la distribuión de arga
elétria sobre su superie.
2. Esala de aglomerados (grupos de partíulas que se agregan para
formar uerpos on propiedades difereniadas): Medir el tamaño, es-
trutura y arga elétria en funión de la naturaleza del material y
variables experimentales omo la humedad o el grado de mezla de
diferentes muestras.
3. Esala marosópia, on grandes volúmenes de partíulas argadas
por métodos triboelétrios para estimar la importania relativa de las
fuerzas elétrias en el seno del volumen en relaión a fuerzas de Van
der Waals y apilares, así omo el efeto de aquéllas sobre la estrutura
del empaquetamiento.
Como desarrollaremos a lo largo del informe de tesis, el prinipal fator
que ondiiona la investigaión es el tiempo de relajaión de la arga elétria
en el medio granular, pues los meanismos de desarga llevan a que el tiempo
de vida media de la arga eletrostátia sea del orden de minutos. Aunque
perteneiente a un ámbito diferente al anterior, en la evoluión del proyeto
también ha jugado un papel IFPRI, uyas opiniones son tenidas en uenta a
la hora de priorizar líneas de trabajo, materiales y ténias experimentales.
En este informe haremos un uso indistinto de los términos polvo, sólido
granular ymedio granular a pesar de que rigurosamente hablando desri-
ben medios diferentes. Duran [5℄ dene polvo omo el material on partíulas
de tamaño menor a 100 µm; sólido granular el que tiene un rango de tamaños
entre 100 y 3000 µm, y medio granular aquél ompuesto por sólidos disretos
que se enuentran en ontato la mayor parte del tiempo.
Los materiales usados en el proyeto ubren un rango de tamaños entre
3 y 800 µm de diámetro medio, aunque no todos han sido usados en ada
uno de los experimentos. La tesis dedia un primer apítulo de introduión
al fenómeno de la triboeletriidad y las fuerzas elétrias entre partíulas
que genera. El segundo apítulo desribe las atividades on la ténia de
mirosopía de fuerza atómia, usada para araterizar topografías super-
iales de partíulas aisladas y propiedades diretamente relaionadas on la
transferenia de arga entre superies, omo el potenial de ontato. Segui-
damente disutiremos el montaje experimental y los resultados para Partile
Traking Veloimetry (PTV), donde se mide la distribuión de arga elé-
tria de las poblaiones de partíulas aisladas y aglomerados dispersos en un
gas tras abandonar el triboargador, que es un dispositivo en el que previa-
mente han adquirido arga al olisionar on sus paredes internas. Uno de los
resultados es que la distribuión de arga por partíula es amplia y ontiene
ix
poblaiones on arga positiva y negativa. El apítulo uarto se dedia a la
medida de arga elétria en polvos formados por partíulas altamente ar-
gadas en un triboargador que sedimentan en una elda de reogida. Hemos
enontrado que durante la sedimentaión y formaión del asiento el polvo
pierde su arga relativamente rápido. Proponemos un modelo que desribe
ualitativamente la relajaión de la arga, asumiendo que existe ierta mo-
bilidad de los portadores en el seno del sedimento y que la arga elétria se
disipa desde las superies del polvo por neutralizaión on los iones del gas
irundante de manera que se mantenga el ampo elétrio loal por debajo
del valor del ampo de rotura dielétria en el gas. En el quinto apítulo se
disuten las medidas de ondutividad elétria en polvos, que es una propie-
dad rítia para expliar la relajaión de arga y pone de maniesto la gran
importania en la ondutividad de la humedad relativa del gas y, en menor
medida, del tamaño medio de partíula. El último apítulo está entrado en
el montaje experimental y medidas de la fraión sólida (indiativa del grado
de empaquetamiento) de materiales argados y no argados depositados en
una elda que se vibra vertialmente, para así omparar la evoluión de la
fraión sólida durante la vibraión y determinar si existe un efeto debido
a la arga elétria. Dentro de los límites de sensibilidad del experimento no
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Capítulo 1
Introduión
La triboeletriidad se presenta siempre que dos superies entren en
ontato, independientemente de la naturaleza de los materiales y del modo
en que ontaten. Por tanto es un fenómeno ubiuo en la naturaleza e histó-
riamente onoido, del que se suele itar el siglo VII a.C. (Tales de Mileto)
omo el primer registro de la atraión de polvo por una barra de ámbar que
ha sido frotada previamente on un trozo de tejido. Esto ourre porque al
separar la barra y el tejido queda una arga elétria neta en ada uno de los
uerpos, iguales en magnitud y opuestas en signo. El fenómeno se observa
para ualesquiera tipos de materiales, ya sean idéntios o no, y no neesaria-
mente sólidos, pues un líquido dielétrio uyendo en una tubería también
puede generar arga elétria. La transferenia de arga ourre a través de las
superies de ontato. A pesar del abundante trabajo experimental dispo-
nible, las prinipales razones por las que la generaión de arga eletrostátia
por ontato no es una disiplina madura a día de hoy son el gran número
de variables que afetan al proeso -ondiiones ambientales, omposiión
químia, defetos y estrutura superial, tiempo y veloidad de ontato-
y el amplio rango de esalas de tiempo y espaio impliadas: t < 1ns para
transiiones eletrónias y t ∼ 1s para la duraión del ontato, ∼nm para
dimensiones atómias y µm-mm para el tamaño de partíulas [4, 6, 7℄. Esto
da lugar a una notoria irreproduibilidad en los experimentos que no hae
posible predeir la arga elétria tras un evento de ontato, enontrándose
a vees resultados ontraditorios en la literatura.
Inluso on los obstáulos que se presentan, existen apliaiones plena-
mente desarrolladas que haen uso de la triboeletriidad; la más importante
por volumen y freuenia de uso sin duda es la impresión xerográa [8℄, en
la que el tóner usado para imprimir está adherido a la partíula portadora o
arrier por fuerzas triboelétrias. Las pistolas triboelétrias para aplia-
ión de pinturas y reubrimientos en polvo [911℄ ompiten en la industria
frente a las más implementadas pistolas de desarga orona. La separaión
eletrostátia en residuos plástios y minerales [1216℄ también uenta on
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Figura 1.1
apliaiones omeriales. A esala de laboratorio se tiene la medida de ujos
másios en sistemas neumátios de transporte de polvos por su relaión on
la orriente elétria induida en el tubo de transporte [17℄.
1.1. Series triboelétrias
A pesar de las diultades teórias existen araterístias persistentes en-
tre pares de materiales que permiten lasiarlos ualitativamente de manera
seuenial, de modo que un material dado obtendrá arga negativa o positiva
según su posiión en la serie respeto al otro material. Aunque las series se
muestran sorprendentemente robustas a pesar de provenir de diferentes la-
boratorios on distintos protoolos y métodos de preparaión de materiales,
el autor que auñó el término serie triboelétria (Shaw, en 1917 [18℄) ya
observó uno de sus puntos débiles, la posibilidad de organizar iertos mate-
riales en una serie ília. Otros motivos de rítia son que 1.- dos materiales
pueden obtener un signo de arga ontrario al esperado si están situados
en posiiones eranas en la serie, y que 2.- materiales idéntios también
obtienen arga eletrostátia si se ponen en ontato mutuo.
Díaz y Felix-Navarro [19℄ haen una notable revisión bibliográa de se-
ries triboelétrias en la que inluyen atualizaiones para nuevos materiales.
Parte de una atualizaión posterior sobre este artíulo, de Gooding y Kauf-
man [20℄, aparee en la gura 1.2, y señalamos algunos materiales on los
que se ha experimentado durante el proyeto de tesis. En general, mate-
riales ondutores on una funión trabajo pequeña, o aislantes de aráter
hidrofílio, on alta basiidad de Lewis o que tengan grupos donadores de
eletrones se sitúan más era de la parte superior de la serie, donde los
materiales adquieren arga por ontato positiva. Lo ontrario también es
apliable, prueba de ello es que la mayoría de series sitúan al politetrauo-
roetileno (PTFE) y poliloruro de vinilo (PVC), ambos on un gran aráter
aeptor de eletrones, en la parte más negativa. Los materiales de aráter
hidrófobo -omo polietileno y PTFE- también tienden a oupar posiiones
eranas a la base.
Comparando on nuestros resultados la serie de la gura no predie siem-
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Figura 1.2: Serie triboelétria (Gooding y Kaufman, [20℄). Con ehas se indian mate-
riales que se han usado en esta tesis. Dentro de un uadrado, una serie ília en la que
no hay extremo positivo ni negativo.
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pre el signo de la arga. Aierta por ejemplo uando en uno de los montajes
se hizo impatar partíulas de PMMA ontra nylon, quedando las partíulas
on arga negativa. Según la serie así debería ourrir porque el nylon está
situado más era del extremo positivo que el PMMA. Falla uando las partí-
ulas fueron de vidrio, pues observamos arga negativa en éstas y de auerdo
a la serie triboelétria quedarían on arga positiva al ontatar on nylon.
Es posible que inongruenias de este tipo se deban a la variabilidad en om-
posiiones químias y de métodos de preparaión entre materiales a pesar
de perteneer a una misma familia de ompuestos; el vidrio de borosiliato
lo ejemplia muy bien si observamos que oupa la parte más positiva de la
serie de la gura, y a su vez un vidrio de borosiliato ground state aparee
en la parte negativa de la misma.
1.2. Densidad de arga en partíulas
Por la propia naturaleza del fenómeno la triboeletriidad tiene aráter
superial y la arga generada queda relativamente jada en el entorno de
la zona de ontato si el material es aislante. La antidad de arga elétria
que se puede aumular tiene un límite superior que se suele tomar omo
aquél que provoa la rotura dielétria del aire en superies planas bajo un
ampo elétrio uniforme de Er ∼ 30 kV/m [21, 22℄. Por tanto la densidad
de arga es σ ≈ εoEr ≈ 3 × 10−5 C/m2, on εo la permitividad elétria
del vaío. Para un átomo on una superie efetiva de 10Å
2
que se ioniza
on una arga elemental, esto signia que tener 1 átomo ionizado de ada
5× 104 átomos superiales es suiente para alanzar la densidad de arga
máxima. Paree razonable suponer que durante el ontato se alanzará esta
proporión, siendo por tanto la rotura dielétria del gas el meanismo que
limita la densidad de arga nal en la partíula. Sin embargo la urvatura
de las superies y la no uniformidad del ampo elétrio en el entorno de
las partíulas puede llegar a sostener densidades de arga mayores que para
el aso anterior [23℄. Harper [22℄ modia una relaión semiempíria para
ofreer una relaión entre el ampo elétrio de rotura en aire y el radio de la
partíula omo Er = 37r
−0,3
kV/m, on r en m, que denominaremos régi-
men intermedio. Para rasgos superiales on un radio de urvatura menor
que ∼ 0,1 µm la poblaión de iones gaseosos eranos al sólido disminuye y el
ampo de rotura es equivalente al de emisión de ampo, Er ∼ 108 V/m [24℄.
La gura 1.3 ompara la arga máxima en una superie esféria de radio R
en ada una de las situaiones anteriores, aluladas omo q = 4πεor
2Er.
Las partíulas no son esferas perfetas y tienen rugosidad y asperezas en
la superie, por lo que las densidades de arga dependen en gran medida
del radio de urvatura loal en las zonas de ontato.
Hasta ahora se ha onsiderado la arga omo homogéneamente distri-
buida por la porión de superie en la que se produjo el ontato. Esta
1.3. Efeto de la humedad 5
R (µm)














Figura 1.3: Carga máxima superial en una partíula de radio R para distintos valores
de ampo elétrio de rotura del gas.
asunión puede ser válida para metales en general, pero en el aso de ma-
teriales aislantes las evidenias experimentales a favor de la existenia de
argas de diferente polaridad en zonas eranas son denitivas [2527℄. La
resoluión nanométria de las ténias de mirosopía de sonda de barri-
do (Sanning Probe Mirosopy) permite observar dominios segregados de





[28℄. Baytekin [29℄ llega a medir mosaios on dominios
ontiguos de diferente polaridad y esala nanométria, sin observar mobili-
dad de arga entre los dominios que pueda anelar la arga neta de zonas
veinas.
Estos experimentos maniestan que al medir la arga neta sobre una
partíula argada por ontato, aquélla proviene en realidad de un balane
entre arga positiva y negativa sobre su superie. Esta araterístia se
propaga a su vez haia esalas de longitud mayores, pues omo veremos en
los resultados de esta tesis una poblaión de partíulas argadas ontiene a
su vez una fraión de partíulas on arga neta negativa y otra positiva, de
manera que al ser reogidas y medir la arga del volumen total lo que se está
midiendo es la suma algebraia de las argas en las poblaiones.
1.3. Efeto de la humedad
Es de omún onoimiento la menor tendenia de tejidos y alzado a ar-
garse eletrostátiamente en días húmedos que en días seos. El meanismo
impliado es la triboeletriidad, aunque sea el frotamiento de superies
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Figura 1.4: a) Modelo de generaión de arga on agua omo medio iónio de transporte.
b) Meanismos de disipaión de arga por ondutividad superial ampliada por la
apa de agua y neutralizaión on iones auosos atmosférios.
en vez de olisión el modo de ontato predominante en este ejemplo. Es
razonable pensar por tanto que en medios granulares la humedad tenga asi-
mismo una inuenia notable. Así ourre de heho, aunque el agua puede
atuar omo fuente y sumidero de iones, dando lugar a una interrelaión
entre los efetos de la humedad en la generaión y en la disipaión de arga
triboelétria [4℄.
Respeto a la generaión, Pene [30℄ enuentra una aumento en la relaión
arga/masa al reer la humedad relativa en partíulas de polímero aislante
on iones lábiles en su superie, yendo desde prátiamente 0 µC/g a 0%
HR (humedad relativa) hasta alanzar un máximo en torno a 30% HR y
una posterior disminuión si se sigue aumentando la humedad. Si esta aída
se debe al aumento de ondutividad de la muestra o a un menor número
de ontatos entre partíulas por ser más ohesivas las muestras húmedas
que las seas, no queda laro. Los autores proponen un modelo en el que la
apa de agua adherida a las superies de las partíulas atúa omo medio
para que los iones transportadores de arga viajen de una superie a otra.
Wiles [31℄ también mide mayor tasa de generaión de arga al reer la
humedad ambiente, pero usa superies planas de polímero y relaiona los
resultados on los grupos funionales en el polímero, su grado de oxidaión
y la aidez/basiidad de la atmósfera.
En uanto a disipaión de arga, el agua superial tiende a aumentar la
ondutividad de un material aislante y por tanto aelera la distribuión y
fuga de arga. Nomura [32℄ enuentra una relaión lara entre la disminuión
de la vida media de la arga en el polvo y el aumento de espesor de apa de
agua superial en las partíulas. Por omuniaión direta de miembros de
IFPRI tenemos onstania de que el problema de la eletriidad estátia en
plantas de proesado de polvos es mayor en días fríos y seos. Sin embargo
Burgo [33℄ y Galembek [34℄ proponen que un segundo meanismo de disipa-
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Figura 1.5: Posibles meanismos de transferenia de arga. a) De eletrones. b) De iones.




de la atmósfera irundante.
En general los experimentos en que la humedad relativa disminuye el nivel
de arga nal en materiales granulares son mayoría. Así lo reoge Naik [35℄ en
su revisión de trabajos en el ámbito de polvos farmaéutios. En apliaiones
omo la separaión eletrostátia [36℄ esto supone pérdidas de eienia en
la separaión de de residuos plástios.
1.4. Meanismos de arga
Si hay algo que se pueda armar on seguridad en triboeletriidad es que
no hay onsenso sobre ómo se transere la arga desde un material a otro.
Se han propuesto tres espeies andidatas a ser los portadores de arga:
eletrones, iones y en menor medida poriones de material. Como arma
Williams [37℄, hay auerdo asi unánime sobre el eletrón omo portador de
arga uando nos referimos al ontato metal-metal, graias al buen ajuste
entre modelo y experimentos, pero uando uno de los materiales es aislante
la idea predominante es que tanto eletrones omo iones están involurados.
Una variable omún que aparee en la teoría de los meanismos de arga
es el potenial de ontato Vcpd (ontat potential dierene):
Vcpd = −(Φ1 − Φ2)
e
(1.1)
donde e es la arga elétria elemental, y Φ es la funión trabajo de ada
uno de los materiales que entran en ontato, denida omo la energía para
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saar un eletrón desde el interior de un ristal hasta una región exterior a la
superie, lo suientemente lejos de ésta para poder despreiar la fuerza de
la arga imagen en el sólido pero pequeña en omparaión on la distania a
ualquier otra ara del ristal on una funión trabajo diferente [38℄. Esta
diferenia de potenial Vcpd atúa omo fuerza impulsora para la transferen-
ia de arga entre materiales, de manera que al separarse existe en el espaio
libre entre ambos un ampo elétrio E = ∆V/∆x proporional a la densidad
de arga. A medida que la separaión entre materiales ∆x aumenta también
lo hae la diferenia de potenial ∆V porque el ampo elétrio es onstan-
te. Alanzada una distania rítia, ∆V puede ser suientemente grande
para provoar un ujo inverso de arga bien por efeto túnel o, a distanias
mayores, por rotura dielétria del gas irundante, dejando nalmente una
densidad de arga estable y menor a la iniial.
1.4.1. Meanismo eletrónio
El primer responsable de un signiativo avane en la teoría fue Har-
per [22, 39℄, quien junto a Lowell y Rose-Innes [40℄ tienen dos de los textos
más inuyentes en la literatura a pesar de su relativa antigüedad. Harper
introdujo el onepto de Vcpd para el ontato metal-metal y tiene en uen-
ta aspetos omo la veloidad de separaión de las superies y el radio
de urvatura de éstas para llegar a una expresión en que la arga nal es
proporional a la diferenia del potenial de ontato (Figura 1.6):
Q ∝ VcpdR(1,15 logR [C/V m] + 8,85 [C/V m]) (1.2)
donde Q es la arga nal en nC y R el radio reduido. Esta euaión es válida
en ondiiones de vaío o en la que los gases son grandes aislantes, omo el
SF6.
1.4.2. Meanismo iónio
La idea fue introduida por Henry [41℄, y revisada posteriormente en
trabajos omo el de Harper [22℄ y Díaz [42℄. En los materiales aislantes existen
moléulas que tienen una energía determinada por los estados superiales
del material. Estas moléulas son iónias y tienen una parte más fuertemente
unida a la superie que otras, de manera que durante el ontato on un
segundo material la parte más débil se adhiere a éste, proporionando una
arga elétria igual y opuesta a la que deja en su ontraión, que queda en
la superie original. El paso de los iones de un material a otro durante el
ontato viene determinado por un potenial de ontato efetivo Vcpd, que
es funión de los niveles de energía potenial de las moléulas superiales.
Mizes [43℄ observó diretamente la transferenia de iones Br
−
entre un
polímero e In metálio y Díaz mostraba en [42℄ que la antidad de arga
generada era proporional a la onentraión de iones en la superie. Más
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Figura 1.6: Comparaión entre resultados teórios y experimentales de arga superial
frente a potenial de ontato, para una esfera de Cr de 4 mm de diámetro en ontato
on esferas de 13 mm de diversos metales. Adaptado de Harper [39℄.
.
reientemente, MCarty y Whitesides [44, 45℄ midieron la arga remanente
sobre partíulas de poliestireno reubiertas on diferentes moléulas, on
una parte unida ovalentemente a la superie y otra parte lábil de arga
ontraria (Figura 1.7). Las partíulas olisionan on superies de aluminio
y quedan on una arga neta de igual signo a la del ion ovalente, lo que
india que el ion lábil se ha perdido durante el hoque on Al.
1.5. Fuerzas entre partíulas
En un sistema de partíulas donde las fases presentes son gas-sólido, las
fuerzas de interaión entre dos partíulas que entran en ontato son las de
Van der Waals, eletrostátias y apilares. Las fuerzas apilares son atrati-
vas y vienen ausadas por el llenado parial de los hueos entre partíulas on
líquido, generalmente agua. Para materiales granulares seos estas fuerzas se
pueden despreiar en relaión a las otras dos. Las fuerzas de Van der Waals
son atrativas y están presentes para ualquier material porque su origen
se debe a los dipolos elétrios moleulares instantáneos produidos por los
movimientos eletrónios en las moléulas. El dipolo utúa generando un
ampo elétrio que llega hasta la partíula veina, induiendo nuevos dipo-
los y dando lugar a una interaión media distinta de ero. Cuando el tiempo
que tarda el ampo elétrio en llegar a las otras moléulas es del orden del
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Figura 1.7: Resultados de MCarty yWhitesides de la arga total en ada partíula después
olisionar on la superie de aluminio, para reubrimientos on iones lábiles negativos y
positivos. Adaptado de [45℄.
.
periodo de utuaión de lo dipolos elétrios, la interaión disminuye on
la distania más rápido que 1/r
6
(r separaión entre moléulas) y por ende
la fuerza de atraión. Esto hae que el rango efetivo de estas fuerzas esté
en torno a 10 nm. Para una revisión exhaustiva al respeto, véase Castella-
nos [46℄. En último lugar, las fuerzas elétrias dependen de la arga en las
partíulas, y serán motivo de disusión en el siguiente apartado.
1.5.1. Importania relativa
Consideraremos a ontinuaión la importania relativa de estas fuerzas
asumiendo que se tiene un ontato entre dos partíulas esférias de radio R
sin rugosidad superial y formadas por materiales idéntios. Las fuerzas de
adhesión apilares son Fc ∼ 2πγLR para superies hidrofílias, donde γL es
la tensión superial del líquido (73 mJm
−2
en agua). Las fuerzas de adhesión
de Van der Waals son FV dW = πwR, donde w es el trabajo de adhesión o
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Figura 1.8: Fuerzas de adhesión apilar, de Van der Waals y gravitatoria en funión del
radio de partíula frente a las fuerzas elétrias de interaión limitadas por la desarga
plana (F pelec) y régimen intermedio (F
int
elec).
energía almaenada en las dos superies [4℄. Para materiales polimérios,
w ≃ 50 mJm−2 [47℄. La fuerza de interaión elétria la tomamos de Feng
[48℄ para dos esferas on la arga distribuida sobre su superie en el seno











Tomando omo referenia la partíula 1, el primer término es la fuerza de
la arga de la partíula 1 sobre la partíula 2, y el segundo término es la
interaión de Coulomb on el ampo elétrio generado por la arga de la
partíula 2. Suponiendo que las argas son iguales y de signo opuesto, y el
material tiene una onstante dielétria similar a la del tóner (k ≃ 3) los






Finalmente supondremos que las partíulas están argadas hasta el nivel
máximo permitido por los regímenes de desarga plana e intermedio intro-
duidos en la seión 1.2, tras lo que hemos representado gráamente la
dependenia de las fuerzas de adhesión frente al radio de partíula en la -
gura 1.8. También se ha añadido la fuerza gravitatoria atuando sobre una
de las partíulas Fgrav para una densidad de 1,2 g/m
3
, similar a la del tóner.
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Alarar primero que tanto las fuerzas de Van der Waals omo elétrias
son situaiones límite, pues en realidad la superie de las partíulas es
rugosa y on asperezas, on lo que el radio de ontato loal es menor que el
diámetro medio de la partíula y las fuerzas de Van der Waals disminuyen.
Respeto a las fuerzas elétrias se ha supuesto que están argadas hasta el
máximo permitido, lo que rara vez ourrirá en un sistema real. En ualquier
aso y diho esto, vemos que las fuerzas apilares son dominantes en la mayor
parte del rango de tamaños, y en torno a 3 vees (2γL/w) mayor que la fuerza
de Van der Waals. La fuerza gravitatoria sobre la partíula es al menos dos
órdenes de magnitud menor que ualquiera de las otras, y respeto a las
fuerzas elétrias, solamente la orrespondiente a la arga según el régimen
intermedio puede ompetir en magnitud on Van der Waals, aunque esto no
implia que la inuenia que las fuerzas elétrias pueda tener en las fuerzas
de adhesión netas entre partíulas sea despreiable.
Esta disusión sobre la importania relativa entre fuerzas es oportuna
para introduir un número adimensional importante en el área de medios
granulares; el número ohesivo de Bond, Bog = Fa/mg. Fa son las fuerzas
atrativas o de adhesión entre partíulas, independientemente de su natura-
leza, y mg la fuerza gravitatoria. Si, por ejemplo, en un sistema de partíulas
existen fuerzas elétrias y de Van der Waals, Fa será la resultante de la suma
de ambas. A mayor número de Bond las partíulas tienden a agregarse por-
que la adhesión vene al peso. Se suele tomar omo límite el valor Bog = 1
para marar la región entre material ohesivo y no ohesivo, aunque sólo de
manera indiativa porque el paso de una a otra es difuso y depende de otros
fatores.
1.5.2. Fuerzas elétrias
Por su importania en los proesos industriales de ltraión de gases
en preipitadores eletrostátios y de lehos eletrouidizados, la relaión
entre los ampos elétrios apliados en estos equipos y las fuerzas ohesivas
resultantes entre las partíulas ha sido motivo de estudio [49, 50℄ y [51℄.
Los dos primeros trabajos modelan la fuerza de atraión en polvos on
empaquetamiento en estrutura úbia y hexagonal, mientras que el trabajo
en leho eletrouidizado onsidera el aso de partíulas on un número de
ontatos on partíulas veinas que varía entre 6 y 12. Todos ellos tienen en
omún la apliaión de un ampo elétrio externo Ea que hae aumentar la
ohesión en las apas de polvo, de manera que existe proporionalidad entre
las fuerzas y Ea de forma exponenial, Felec ∝ Eλa , on λ = 1,2− 1,5.
El álulo itado de Feng [48℄ ofree resultados interesantes omo que
puede haber atraión neta entre dos partíulas aun teniendo arga del mis-
mo signo, espeialmente si las onstantes dielétrias de éstas son muho
mayores que 1, k ≫ 1, porque la polarizaión de los materiales es alta, o
si la relaión entre las argas de una y otra partíula es tal que Q1 ≫ Q2.
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Sin embargo no se tiene en uenta la presenia de tereras partíulas en el
entorno erano, por lo que un tratamiento más realista se puede enontrar
en el manual de Jones [52℄, donde el autor toma el aso de esferas dielé-
trias on arga superial, q, y una fraión f de la arga está loalizada
en una región de la superie que hae ontato on un plano mientras el
resto de la arga (1-f)×q se sitúa en el entro de la partíula (Figura 1.9a).
La fuerza de adhesión total de una partíula sobre el plano es la suma de la
interaión on la arga imagen en el plano y de la interaión on el resto
de las partíulas veinas:
Ftotal = Fimagen + Finteraccion
Resolviendo para una estrutura uadrada bidimensional y propiedades
de partíulas de tóner obtiene la fuerza de adhesión total Ftotal en funión
de la fraión de arga loalizada en parhes, f (Figura 1.9b). Aun on la
limitaión de tratarse de un modelo 2D de esferas en lugar de uno tridimen-
sional presenta resultados interesantes, omo que Ftotal aumenta a medida
que la arga se onentra en los parhes de la superie en lugar del entro
(f ree). Distanias entre partíulas más pequeñas -Ξ/R- tienen el mismo
efeto. Por último, el término debido a la interaión de la partíula on sus
veinas va dereiendo on f hasta que se hae nulo uando f=1.
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(a)
(b)
Figura 1.9: a) Conguraión de esferas argadas en ontato on una superie y b) fuer-
zas de adhesión de una partíula sobre una superie rodeada de una onguraión 2D
uadrada de partíulas argadas, para datos típios de tóner. Fsingle se orresponde on
Fimagen y Finteraction, on Finteraccion. Adaptado de [52℄.
Capítulo 2
AFM: Mirosopía de fuerza
atómia
2.1. Introduión
En este apítulo desribiremos las tareas llevadas a abo on la ténia
de mirosopía de fuerza atómia, o AFM (Atomi Fore Mirosopy), que
terminaron quedando inompletas por la preferenia que -por petiión del
organismo naniador- se le dio a otras líneas de trabajo dentro del proyeto.
El desarrollo e implementaión de la mirosopía de fuerza atómia desde
la publiaión de uno de los artíulos fundaionales de esta ténia en la dé-
ada de 1980 [53℄ se vio aelerado por el heho de representar una ténia no
destrutiva relativamente barata y senilla (sin preparaión previa de mues-
tra, sin requerimientos de vaío) para obtener imágenes de alta resoluión de
superies, resoluión que pronto llegó a alanzar el nivel atómio [54℄.
Tanto AFM omo otros modos de operaión similares que hemos usado
perteneen en realidad a un grupo más amplio de ténias de araterizaión
de superies onoido omo SPM (Sanning Probe Mirosopy). Tienen en
omún el uso de una sonda on punta muy alada -denominada miropalan-
a o antilever- de radios de urvatura de deenas de nm; on ella se barre
la superie de la muestra a la vez que se mide la interaión entre ambas.
Se puede deir que la miropalana es un sensor de fuerza de alta sensi-
bilidad. Una buena alibraión de la onstante elástia de la miropalana
permite relaionar su desplazamiento on la fuerza mediante la ley de Hooke,
proporionando sensibilidades en las medidas que van desde µN hasta <nN.
El esaneo puede ourrir en modo ontato si la punta de la miropalan-
a y la superie están en ontato permanente durante el barrido, en modo
separaión si aquélla se mantiene a una ierta distania sobre la muestra, o
intermitente si hay un golpeo disontinuo. Diferentes ténias de SPM regis-
tran y miden diferentes interaiones, de las que se pueden derivar propieda-
des omo adhesión, elastiidad, arga eletrostátia, topografía superial,...
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Más informaión sobre diferentes ténias de SPM puede enontrarse en la
referenia [55℄.
Si la triboeletriidad es un fenómeno eminentemente superial resulta
obvia la utilidad que un equipo de AFM puede proporionar en este ampo,
por ejemplo al determinar fatores que afetan a la arga por ontato, omo
el relieve y la rugosidad de las superies. Aunque no sea posible ontrolar
la arga transferida a la superie durante un ensayo de AFM, sí que lo es el
medir la fuerza debida a la interaión elétria entre la superie argada y
la miropalana. En [56℄ esto se hae al poner en ontato la miropalana
-que tiene una partíula unida a su extremo libre- y el sustrato, on un ampo
elétrio uniforme presente. Al intentar separar la miropalana del sustrato
ésta se va exionando debido a las fuerzas de adhesión entre partíula y
superie. El grado de deformaión en el momento de la separaión sirve para
alula la fuerza de interaión. Como es de esperar, observa mayor adhesión
al sustrato a mayor ampo elétrio apliado. En [57℄ y [58℄ también miden
la fuerza durante el ontato de la partíula on la superie, y de estos
datos experimentales estiman la arga sobre la partíula asumiendo que está
loalizada en su zona inferior, la zona que hae el ontato on el sustrato.
Las argas por partíula que ofreen son del orden de 0,01 fC y 0,1-10 fC,
respetivamente.
Otra manera de medir fuerzas de interaión de naturaleza elétria es
onoida omo EFM (Eletrostati Fore Mirosopy) [59℄, donde la miro-
palana sobrevuela la superie y la esanea a una ierta altura h o bien
se mueve en la direión vertial a haer ontato. El ambio en la fase o
freuenia de su osilaión está relaionada on el gradiente de fuerza en
direión vertial entre punta y superie. En el primer aso se obtiene la
distribuión espaial del gradiente de la fuerza de interaión entre miropa-
lana y sustrato a una altura de la muestra. En el segundo aso se obtiene
el gradiente de la fuerza de interaión en funión de la separaión entre mi-
ropalana y sustrato. En nuestro trabajo se usó la opión de aeramiento
y ontato de EFM para medir fuerzas.
Por último, on el modo KFM (Kelvin Fore Mirosopy) es posible de-
terminar diferenias de potenial de ontato entre dos superies, Vcpd, tan
importantes para los modelos teórios propuestos de transferenia de arga
en triboeletriidad. La existenia de arga superial es detetable en KFM,
pues zonas argadas tienen un mayor valor de Vcpd [60, 61℄.
2.2. Equipo y proedimientos de medida
El equipo de AFM es un mirosopio omerial (Moleular Imaging
TM
)
disponible en el Serviio de Mirosopía de la Universidad de Sevilla. Ade-
más del equipamiento básio se tiene lieniado un módulo espeío para
medidas KFM y el módulo Resisope para medidas de resistenias elétrias.
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Figura 2.1: Diagrama del mirosopio de fuerza atómia, AFM. Adaptado de [62℄
Entre los omponentes básios del equipo (Fig.2.1) están el soporte para la
muestra, la miropalana -sujeta a un material piezoelétrio que ontrola su
movimiento vertial-, un haz láser que reeja en la ara superior de la miro-
palana, y un array de fotodiodos que reoge el haz reejado y lo transforma
en una señal de voltaje proporional al movimiento de exión y torsión de
la miropalana. El equipo onsta además de un ordenador y la eletrónia
orrespondiente para ontrolar los omponentes, así omo posiionadores de
preisión para mover la muestra en el plano horizontal.
Un paso previo omún en las sesiones es la obtenión del espetro de
osilaión de la miropalana libre. Enontrándose lejos del sustrato para
asegurar que osile de forma libre se impone desde el piezoelétrio una osi-
laión periódia a la vez que se mide la amplitud del movimiento en la punta
de la miropalana. Haiendo un barrido de freuenias se obtiene el espetro
de osilaión, detetándose así la freuenia de resonania del antilever omo
un pio de máxima amplitud (Fig. 2.2). Este barrido se realiza normalmente
antes y después de ada experimento a modo de omprobaión de la inte-
gridad del antilever, ya que fenómenos omo deterioro o adhesión/pérdida
de masa son detetados omo un desplazamiento en la freuenia del pio.
A ontinuaión detallaremos los diferentes proedimientos de medida que se
han usado:
1. Modo aústio: Con este modo se obtiene la topografía de una su-
perie. Ajustada una freuenia de osilaión fo (Fig.2.2) ligeramente
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por debajo de la orrespondiente al pio de resonania, también se elige
el parámetro setpoint, que representa un porentaje de la amplitud a
freuenia fo. De este modo el piezoelétrio omienza a desender la
miropalana haia el sustrato hasta que llega a separaiones en que la
amplitud de osilaión en la punta empieza a atenuarse por el ontato
on la superie. Cuando deteta que esta atenuaión es suiente para
alanzar el valor del setpoint el equipo onsidera que ha alanzado
el grado de interaión deseado on la muestra. Finalmente se hae
desplazar la miropalana en el plano horizontal a lo largo de líneas
de longitud l para esanear un área de muestra de dimensiones a× l,
on a siendo la distania barrida en direión perpendiular a las lí-
neas. A mayor número de líneas para barrer el área en uestión mayor
será la resoluión de la imagen, pero también llevará más tiempo on-
seguirla. Durante el esaneo del área el piezoelétrio ajusta la altura
sobre la muestra h para mantener una amplitud de osilaión de la
miropalana onstante e igual al setpoint. La imagen de topografía
se forma on la señal de orreión (el voltaje apliado al piezoelé-
trio para mantener la amplitud) multipliada por la sensibilidad del
piezoelétrio, que tiene unidades de nm/V. Otra imagen importante
es la de amplitud (desviaión entre la amplitud de osilaión medida
en la miropalana y la orrespondiente al setpoint), pues ayuda a
identiar zonas on grandes ambios de pendiente. Esto es así por-
que el bule de retroalimentaión mantiene onstante la amplitud de
osilaión de la miropalana. Sólo uando hay un rasgo topográo
on una pendiente muy brusa el bule de retroalimentaión no onsi-
gue momentánemente mantener la amplitud de osilaión. Por eso la
señal de amplitud (que más orretamente debería llamarse señal de
error de la amplitud) muestra sólo los rasgos topográos de la imagen
donde hay bordes o pendientes fuertes. Cada línea se esanea tanto
en un trayeto de ida omo de vuelta, de manera que se tienen dos
imágenes de topografía y de amplitud, que serán iguales si la superie
no es modiada durante el ontato on la miropalana. También es
neesario que los parámetros del bule de retroalimentaión sean los
óptimos. De heho la forma de optimizar los parámetros es haer que
las trazas de ida y vuelta sean lo más similares posible. No siempre se
onsigue que sean iguales, en espeial si la topografía del sustrato tiene
rasgos on pendientes fuertes o si el sustrato tiene rasgos más agudos
que la punta de la miropalana.
2. El modo KFM (Kelvin Fore Mirosopy) [63, 64℄ (Fig.2.3) toma su
nombre del famoso ientío del siglo XIX, que reó un aparato para
medir poteniales eletrostátios superiales al montar un ondensa-
dor de plaas planas paralelas en el que la superie problema es una
de ellas, y la otra plaa se vibra a una freuenia de manera que la a-
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Figura 2.2: Detalle del espetro de freuenias de una miropalana libre.
paidad del ondensador ambia durante la vibraión y se genera una
orriente elétria alterna en el iruito siempre que haya una diferen-
ia de potenial ontinuo entre ellas. Si se aplia un potenial a una de
las plaas para que la intensidad de orriente se anule, se umple que
éste es igual a la diferenia de potenial superial de las plaas. La
ténia KFM es equivalente a este sistema, pero una plaa vibratoria
del ondensador es la punta de la miropalana, y la segunda plaa, la
muestra. En este montaje la miropalana ha de ser ondutora elétri-
a, y aunque el sustrato no, la base sobre la que éste se apoya sí que se
oneta a potenial ero. Además de la osilaión periódia en la punta
(ωo = 2πfo) y del voltaje de ompensaión, Vdc, se aplia una señal
alterna Vac sin(ωact) on ωac ≪ ωo. La fuerza eletrostátia resultante
indue una osilaión en la miropalana on freuenia ωac. Si C es
la apaidad del ondensador formado por la punta y la superie de






[Vdc − Vcpd + Vac sin(ωact)]2 (2.1)
donde Vcpd es el potenial de ontato entre superies, o omo se ex-
puso en el apítulo introdutorio, la diferenia en las funiones trabajo
de ambas superies y que juega un papel fundamental en los modelos
de meanismos de transferenia de arga por ontato. Desarrollando
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Figura 2.3: Modo de operaión KFM.
la expresión se obtienen tres términos, entre los uales hay uno que
depende de la freuenia ωac, y que se onvierte en ero uando Vdc
y Vcpd se haen iguales. Preisamente, durante el barrido on la pun-
ta a una distania h onstante la eletrónia del equipo deteta ese
término de osilaión y lo intenta minimizar variando Vdc, on lo que
indiretamente se mide Vcpd.
3. Modo EFM (Eletrostati Fore Mirosopy): Con la miropalana os-
ilando libremente lejos del sustrato a una freuenia fo erana a la
de resonania natural se añade un potenial elétrio ontinuo Vdc en-
tre punta y superie. Se omienza entones un aeramiento vertial
hasta realizar ontato, y a ontinuaión una separaión hasta volver
a la altura iniial. Tanto en el reorrido de ida omo en el de vuelta,
uando la interaión entre punta y superie es signiativa la am-
plitud y fase de osilaión ambian respeto al estado libre. El equipo
registra los valores de amplitud, fase (φ) y deexión (deformaión) de
la miropalana. El desfase ∆φ respeto a la osilaión libre se puede








donde kN es la onstante elástia de la miropalana, α = 0,91 para
miropalanas retangulares, h es la oordenada vertial yQ es el fator
de alidad de la miropalana, que representa la relaión entre energía
almaenada en la miropalana y energía que se pierde por friión
visosa on el medio, en ada ilo. En uidos poos visosos omo
el aire, Q ≫ 1, y se alula a partir del espetro de resonania libre
(Fig.2.2). De auerdo on Sader [66℄, se toma el espetro de potenia
(uadrado de la amplitud) de la miropalana en aire y se realiza un
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mejor ajuste a la expresión:
P (ω) = A+
Bω4res[





A, B y Q son parámetros de ajuste, y ωres es el pio de máxima
amplitud de osilaión. Por ejemplo, en los datos de la gura 2.2 el
pio está en ωres = 2π(269,6×103) rad/s, y arroja un fator de alidad
Q = 392.
Aunque la onstante elástia está espeiada por el fabriante, deta-
llaremos en la seión de resultados uno de los métodos posibles para
determinar su valor experimentalmente.
4. Por último desribiremos una medida adiional para la medida de on-
dutividad, en el que se neesita una eletrónia bajo lienia de nom-
bre omerial Resisope y una miropalana ondutora. Esta ele-
trónia permite medir orrientes elétrias entre la miropalana y el
sustrato en el rango fA - mA [67℄. Se puede esanear la superie en
modo ontato on la punta mientras se aplia una diferenia de po-
tenial entre ésta y la muestra. A partir de la orriente medida en el
iruito se deriva la resistenia en el ontato miropalana-superie.
Es neesario por tanto un buen ontato en la zona de medida. En
las pruebas que hiimos on este equipo no barríamos la superie,
simplemente se mantenía ontato permanente on la punta de la mi-
ropalana y se apliaba un rango de voltajes a la vez que se registra
la intensidad de orriente.
Cuando se neesitó adherir una partíula a la punta de la miropalana
el proeso es similar al desrito por Ralston [68℄. Para partíulas ohesivas se
realizaba una dispersión en isopropanol que se pulverizaba en una superie
plana a la que quedan jadas uando el alohol se evapora. La miropalana
está sujeta y ontrolada por unos miromanipuladores, y on ellos se aera
a un lamento on una gota de adhesivo epoxi ondutor en uno de sus
extremos. Se moja la punta de la miropalana en la gota y después se lleva
la punta haia una de las partíulas o aglomerado de la superie ontra la
que se provoa el ontato, quedando unidas por el adhesivo. Toda la esena
está iluminada dentro del ampo de visión de un mirosopio óptio invertido
para failitar las maniobras. Tras un tiempo de espera suiente el adhesivo
epoxi enduree y la partíula/aglomerado queda jada.
2.3. Resultados
Las miropalanas usadas están fabriadas en siliio on seión trape-
zoidal. Cuando se quieren medir resistenias elétrias la miropalana ha
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de ser buena ondutora; se usan entones unas on reubrimiento de Pt-Ir
sobre la base de Si (Fig.2.4). Estas miropalanas también son útiles para el
modo KFM y el de EFM. En este modo de operaión es neesario onoer
la onstante elástia kN (e.2.2), que para el aso de el modelo reubierto de
Pt-Ir el fabriante espeia omo 37 N/m. Una miropalana sin embargo
puede ser onsiderada omo una viga empotrada por un extremo sometida a
exión por una arga puntual apliada en su extremo libre. Si P es esta arga
en el extremo y w(L) el desplazamiento en ese mismo punto, la onstante
de rigidez es kN = P/w(L). En teoría de elastiidad si la viga es de planta







Con E el módulo de elastiidad del material e I el segundo momento del área.





En donde I se orresponde al momento de una seión trapezoidal. A partir
de las dimensiones (tabla 2.1) obtenidas por mirosopía onfoal en nueve
miropalanas ondutoras, alulamos un valor medio de kN = 31 ± 20
N/m.
2.3.1. EFM
Estas son las primeras medidas que se hiieron. Su objetivo era determi-
nar si era posible medir fuerzas elétrias on el equipo de AFM y el alane
de estas. Por ese motivo no se usaron partíulas, sino un sustrato delgado de
oro. La gura 2.5 son las urvas de amplitud de osilaión, fase y deexión
de una medida on un voltaje de 5 V entre punta y sustrato, durante el aer-
amiento, ontato y alejamiento entre ambos. Hemos marado diferentes
zonas:
a) En este tramo la amplitud aumenta a forzamiento onstante. La fuerza
de interaión entre miropalana y sustrato modia la freuenia
de resonania de la miropalana aproximándola a la freuenia de
forzamiento. Esta es la región en la que se puede alular el gradiente
de la fuerza de interaión entre miropalana y sustrato.
b) En todo este tramo la miropalana está en ontato intermitente on
el sustrato.
) Este punto identia el momento en que la miropalana deja de osilar
y queda pegada al sustrato.
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Figura 2.4: Izqda: Fotografía SEM de miropalana ondutora (modelo ANSCM Pt-Ir,
Applied Nanostrutures, In.). Dha: Imagen por mirosopía óptia onfoal. Centro,
perl de la seión transversal, obtenidas on el mirosopio onfoal (Sensofar S-Neox).
L B b h kN
114,3 43,6 25,9 3,0 31± 20 N/m
Tabla 2.1: Valores medios de las dimensiones típias medidas en 9 miropalanas ondu-
toras (µm), y la onstante de rigidez alulada.
d) En esta región hay un ambio leve en el desfase onforme la miropa-
lana se aera al sustrato.
e) Punto en el que la miropalana omienza a haer presión ontra el
sustrato.
Una vez que se hae ontato, la deexión de la palana ree porque se
urva ada vez más a medida que el piezoelétrio intenta disminuir h. El
punto de distania h = 0 se determina a partir del vértie de la urva de
deexión en el trayeto de desarga (vuelta). Tomando el intervalo de h en
el que ourre el ambio de amplitud de la zona a), identiamos los valores
de φ para el mismo intervalo y se integra numériamente on la euaión 2.2,
on kN = 40 N/m y Q = 155,6. Los resultados están presentados en la gura
2.6 para seis ensayos, sin voltaje apliado y on Vdc = 5 V . Comparando las
urvas se apreia un laro aumento de la fuerza de interaión uando hay
ampo elétrio. Como esta es la únia diferenia entre unos ensayos y otros,
24 Capítulo 2. AFM: Mirosopía de fuerza atómia
h (nm)







































Figura 2.5: Amplitud de osilaión, fase y deexión de una miropalana durante los
trayetos de ida y vuelta al sustrato de oro on un potenial elétrio de Vdc = 5 V
apliado.
se puede estar seguro de que lo que se mide on el inremento en Fint se debe
a las fuerzas elétrias generadas al rear el ampo.
2.3.2. KFM
Para omprobar que se pueden realizar medidas de potenial de ontato
hiimos un experimento similar al de Zhou [69℄. Se deposita una apa de
material plástio aislante sobre un diso de aero, y se esanea un área de
4× 4 µm2 en modo aústio on la miropalana ondutora, apliando una
diferenia de potenial entre el diso y la punta de 6 V, on el diso onetado
a tierra y on la intenión de que haya transferenia de arga entre la punta
y la superie aislante. La gura 2.7 inluye las medidas on KFM de la
topografía y el potenial de ontato Vcpd en el sustrato a) antes y b) después
del barrido on los 6 V entre punta y diso. El área total es de 12×12 µm2. Las
imágenes de topografía permaneen inalteradas, y sin embargo hay una zona
brillante (de mayor potenial según las esalas) después de la transferenia de
arga on la punta. Además la zona más brillante tiene una extensión similar
a aquella en la que se transrió la arga. El tiempo transurrido entre las
medidas a) y b) es de unos 30 minutos. El potenial de ontato ambia
porque los eletrones transferidos a la superie se disponen en niveles por
enima del nivel de Fermi de la apa de plástio y por tanto haen disminuir
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Figura 2.6: Fuerzas de interaión entre miropalana y sustrato de Au en funión de la
distania para poteniales elétrios apliados de Vdc = 0 y Vdc = 5 V .
la funión trabajo de la superie. En el aso de un dielétrio, es de esperar
que esos eletrones estén en estados loalizados de la superie y por tanto,
sean relativamente inmóviles. Estas medidas nos hiieron ver la posibilidad
de observar arga elétria superial on nuestro equipo de AFM.
El mismo proedimiento se usó para dos muestras de partíulas adheri-
das a una apa de adhesivo suave (PDMS) esparido sobre un diso de obre
(Fig.2.8 y 2.9). Unas partíulas eran féula de maíz, y la otra, bolas de vi-
drio entre 5-50 µm (espeiaiones de los materiales en el apítulo 4). Se
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Figura 2.7: Topografía y potenial de ontato en una pelíula de material aislante (12×12
µm2) a) antes y b) después de esanear una región de 4 × 4 µm2 on una diferenia de
potenial de 6 V apliado entre miropalana y diso de aero.
esaneó la topografía de la partíula en modo KFM, en una zona en la que
previamente se había barrido la superie on una diferenia de potenial
entre miropalana y diso de aero de 6 V para generar arga superial,
on la idea de que si la arga se aumula preferentemente en algunos sitios,
esto se vería revelado en el barrido de KFM. Antes de disutir este aspeto
omentaremos la topografía de ambas muestras, que en el aso de la féula
(Fig.2.8a) posee rugosidad on una variaión máxima de unos 300 nm según
la esala adjunta. Destaa una aspereza en la parte baja de la imagen, que
se puede observar on nitidez en la imagen de amplitud (Fig.2.8b). Ya se
menionó en un apartado anterior que la señal de amplitud es espeialmente
útil para detetar los ambios de pendiente brusos. La topografía de la bola
de vidrio (Fig.2.9a y 2.9b) revela imperfeiones en la superie que pareen
ser restos de material adheridos, on una aspereza en la parte entral que
destaa sobre el resto. Por lo demás el aspeto de la superie es bastante
liso. Esto se onrma al representar la seión de la topografía (Fig.2.9) se-
gún las líneas A-B y B-C dibujadas, donde además se apreia la urvatura de
la partíula de vidrio. El primer tramo del perl A-B tiene una pendiente ne-
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(a) Topografía. (b) Amplitud.
() Vcpd
Figura 2.8: Topografías y potenial de ontato de una partíula de féula de maíz en la
que previamente se ha generado arga elétria haiendo un esaneo en modo aústio on
una diferenia de potenial entre miropalana y diso de aero.
gativa muy auiada, posiblemente de alguna partíula veina. Si obviamos
este trozo se pueden ajustar los perles A-B y B-C a una parábola, obte-
niendo que el radio de urvatura promedio son ρ = 31,4 µm. Como veremos
en apítulos posteriores, el radio medio de este material obtenido on una
ténia estándar normalizada (ISO-13320-1) es de 16, 9 µm. Esta estimaión
del radio de urvatura de la partíula no se hizo on las partíulas de féula
por su baja esferiidad.
Respeto a las imágenes KFM de potenial de ontato (Fig.2.8 y 2.9d)
las zonas on mayores valores de Vcpd oiniden prinipalmente on la po-
siión de las asperezas. Esto podría indiar que la arga elétria existente
se ha distribuido de tal forma que queda onentrada en ellas. Sin embargo
esta orrelaión también puede tener otras ausas, por ejemplo que la to-
pografía de la superie provoque una variaión en la fuerza elétria entre
miropalana y muestra porque la apaidad elétria C que aparee en la
euaión 2.1 depende de la geometría del sustrato y miropalana [65, 70℄.
También hemos de tener en uenta que las partíulas y la pelíula poliméri-
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(a) Topografía. (b) Amplitud.
() Perles de la seión marada
por las líneas A-B y B-C en la ima-
gen de topografía.
(d) Vcpd.
Figura 2.9: Topografías, perl de seión y potenial de ontato de un área de 9 × 9
µm2 de bola de vidrio 5-50 µm depositada sobre PDMS y argada previamente on un
potenial punta-sustrato de 6 V .
a de PDMS son medios dielétrios, y quien se oneta a tierra es el diso
ondutor situado por debajo. Entones la superie de la partíula es en
realidad una tierra otante uyo potenial elétrio depende de la resistivi-
dad partíula-PDMS. A mayor resistividad, menor será la transferenia de
arga on la miropalana porque menor diferenia de potenial elétrio
habrá entre ésta y la partíula. La resistividad de partíulas y medios gra-
nulares en general es un tema importante en triboeletriidad y dediaremos
un apítulo ompleto de esta tesis al tema. Esto nos lleva a hablar sobre
las pruebas que se realizaron on el módulo Resisope, preisamente para
araterizar la resistividad superial de partíulas aisladas.
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2.3.3. Resistividad
Ya que no pudimos medir sin ambigüedad la distribuión de la arga
elétria sobre una partíula tratamos de medir su ondutividad superial
diretamente, puesto que omo se verá en temas posteriores la ondutividad
superial de las partíulas es uno de los fatores que determina la arga to-
tal aumulada en un asiento de un medio granular. Se adhirieron partíulas
a una miropalana onforme a lo desrito en la seión 2.2 y se pusieron
en ontato on una plaa metália pulida onetada a tierra, midiendo la
intensidad de orriente en el iruito en funión del voltaje para derivar la
orrespondiente resistenia elétria debida a la partíula. Se pegaron par-
tíulas de dos materiales, Sipernat 320DS (sílie on superie hidrofília)
y bola de vidrio de 5-50 µm (Fig.2.10). Como se apreia en las fotografías
2.10a y 2.10b, los aglomerados de sílie son estruturas abiertas y de alta
porosidad. Las medidas de resistividad elétria no tuvieron éxito porque en
los suesivos intentos los aglomerados de sílie no soportaban las tensiones al
haer ontato on el sustrato ondutor para realizar la medida, on lo que
se terminaba desprendiendo a vees una masa parial y otras totalmente,
pero imposibilitando siempre la medida de resistenia. Por su parte las bolas
de vidrio terminaban despegándose de la resina (Fig.2.10). La fuerza de on-
tato a la que fueron sometidos los aglomerados de sílie durante la medida
de resistividad se puede estimar porque onoemos la urva de deexión de
la miropalana uando hay ontato (Fig.2.5). Durante el ensayo la punta
tenía una deexión de 9,3 nm, y su onstante de rigidez son 53,7 N/m, luego
la fuerza de ompresión sobre el aglomerado fue de 9,3× 53,7 ∼ 0,5 µN.
2.4. Resumen
En este apítulo se han desrito medidas en AFM enaminadas a a-
raterizar propiedades superiales de partíulas que son importantes en el
fenómeno de la triboeletriidad, omo topografía de superies, poteniales
de ontato, resistividad superial y fuerzas de interaión eletrostátia.
Aunque el trabajo desrito está inaabado por la preferenia que se otorgó
a otras líneas de trabajo, podemos argumentar que en las pruebas de KFM
no se pudo disriminar en la señal de Vcpd la inuenia de la arga respeto
a la de topografía. En la medida de la resistenia superial las partíulas se
veían alteradas morfológiamente por el ontato on la superie, no siendo
posible obtener relaión entre la naturaleza del material y su resistividad.
En EFM se pudo difereniar el efeto de un ampo elétrio en la fuerza de
interaión entre miropalana y sustrato.




Figura 2.10: Fotografías de mirosopio eletrónio de barrido de miropalanas ondu-
toras on a), b) Sipernat 320DS adherido y ) restos de adhesivo epoxi tras desprenderse
la bola de vidrio de 5-50 µm.
Capítulo 3
Carga en polvos dispersados
3.1. Introduión
Dispersados y suspendidos en un gas, los medios granulares son usados
de manera freuente en la industria, bien sea en reatores de leho uidizado
o en sistemas de transporte. Uno de los efetos de la dispersión gaseosa es
la desagregaión de aglomerados de partíulas por las fuerzas de impato y
tensiones de izalla, inrementando la superie espeía libre del sistema.
A mayor superie disponible, más grande es la posibilidad de generaión de
arga elétria superial por ontato. La medida del nivel de arga elétria
superial en partíulas aisladas o aglomerados de éstas es interesante no sólo
desde el punto de vista de la investigaión sino para algunas apliaiones
omo la impresión por xerografía o el reubrimiento/pintado de superies
on pistolas eletrostátias. Por ejemplo, en el primer aso onviene que en las
partíulas de tóneres de impresión haya una distribuión q/m (arga/masa)
estreha y erana al valor óptimo (q/m)o porque así aumenta la eienia
en la etapa de transferenia del tóner al papel [8℄.
Hay diferentes maneras de abordar la medida de la arga en partíulas
aisladas. Los dos ejemplos que siguen son asos en los que se miden la ar-
ga total de un número limitado de partíulas on un tamaño bien denido,
de manera que se pueda estimar la arga por partíula. En la Ref. [71℄ se
dejan aer las partíulas por gravedad en el seno de un ampo elétrio, de
manera que migran en una u otra direión dependiendo de su arga hasta
depositarse dentro de reipientes distintos, situados a distintas distanias de
uno u otro eletrodo. Cada reipiente reoge partíulas on relaión q/m y
signo de arga similares. El segundo ejemplo [72℄ es una ténia que hae a
las partíulas impatar ontra diferentes etapas onetadas a eletrómetros
que medirán una arga elétria total mayor a mayor número de partíulas
impatadas. Las partíulas llegan a una u otra etapa en funión del rango
de tamaño en que estén. La ténia que presentamos en este apítulo, de-
nominada Partile Traking Veloimetry (PTV), pertenee a otro grupo
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de ténias; aquél apaz de analizar la arga elétria en ada una de las
partíulas que omponen la muestra. La PTV tiene omo prinipio básio
el seguimiento de la trayetoria de partíulas y aglomerados argados pre-
viamente, dispersados en un gas y que aen por gravedad en una región del
espaio on un ampo elétrio. La aptura de la trayetoria se realiza on
una ámara de alta veloidad, y el análisis detallado de diha trayetoria
on la base teória adeuada permite averiguar el nivel de arga elétria
y tamaño equivalente de las partíulas analizadas. La ténia PTV ha sido
utilizada en un trabajo anterior [73℄ para estudiar aglomerados de nano-sílie
uidizados, aunque en el trabajo que presentamos se onsiguió implementar
el montaje y álulos neesarios para distinguir el signo de la arga elétria
además de su magnitud.
Citaremos a ontinuaión otras ténias disponibles y equivalentes al
PTV en tanto que miden arga en partíulas individuales, algunas on la
posibilidad de disernir -omo el PTV- la polaridad de la arga y otras no.
Primero, el E-SPART [74℄, que se distribuye omo un equipo omerial (Fi-
gura 3.1a). Con la exitaión aústia de las partíulas al pasar por una
elda interior se deriva su diámetro aerodinámio. Al mismo tiempo, un
ampo elétrio ontinuo provoa una omponente de veloidad -veloidad
de migraión- en la partíula debida a la arga elétria, omponente que
se mide por veloimetría láser Doppler. Con la veloidad de migraión, el
diámetro y un equilibrio de fuerzas sobre el sistema, el signo y la arga son
alulados. En el artíulo original los autores miden las relaiones q/m de
tóneres de impresión on diámetro medio dp = 10 µm. Otra ténia de aná-
lisis [75℄ es el motion analysis system (PMAS, gura 3.1b), que usan para
tamaños de partíula dp =40-90 µm en el que un ampo elétrio ontinuo y
horizontal entre dos plaas planas paralelas desvían las partíulas argadas
haia el eletrodo orrespondiente. Midiendo la veloidad en la direión ho-
rizontal y el eletrodo haia el que van dirigidas, los autores pueden deduir
arga y polaridad sobre la superie de la partíula tras obtener la soluión
analítia al aso del movimiento de una partíula esféria bajo fuerzas de
arrastre de un uido y fuerzas elétrias. Las fuentes de error prinipales en
esta ténia provienen de la gran onentraión de partíulas en el espaio
entre eletrodos, que lleva a reorridos libres medios de partíula muy ortos:
uando ourre un impato la transferenia de arga y antidad de movimien-
to entre partíulas modia el estado de éstas. Otra objeión sería que los
autores analizan sólo dos imágenes para deduir la veloidad media de a-
da partíula. En la referenia [76℄ se mide la arga superial en partíulas
aisladas (dp =100-500 µm) al aer desde un reipiente por el interior de una
olumna vertial en la que se ha heho vaío (Figura 3.1). Una ámara rápi-
da también se deja aer por gravedad en el mismo instante en que el agujero
de salida del reipiente se abre. Cámara y partíulas se aeleran así a la vez,
y se graba la trayetoria de las partíulas. En el interior de la olumna hay
dos eletrodos planos on una diferenia de potenial apliada. Las partíu-
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(a) Esquema del montaje del E-SPART [74℄.
(b) Nube de partíulas y superposiión de
2 imágenes onseutivas en PMAS. Adap-
tado de [75℄.
() Montaje y partíulas detetadas. Adaptado de [76℄.
Figura 3.1: Ilustraiones de ténias experimentales para medir arga en partíulas indi-
viduales dispersadas en un gas o en vaío.
las se desvían haia uno de los eletrodos según su arga, y omo no hay
rozamiento on el aire, el término de fuerza de arrastre sobre la partíula se
despreia.
Comparando on los trabajos menionados, la ténia PTV es más simi-
lar a la PMAS que a ualquiera de las otras, tanto porque ambas analizan la
trayetoria registrada de partíulas eyetadas en gas en el seno de un ampo
elétrio, omo por la físia detrás del análisis de las trayetorias, en la que las
fuerzas relevantes son la gravitatoria, elétria y de arrastre/rozamiento en
un uido. Una diferenia signiativa sin embargo es que en PTV la traye-
toria de las partíulas es tomada en ondiiones de movimiento estaionarias
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Figura 3.2: Diagrama del montaje experimental de PTV para medida de arga media en
partíulas dispersadas. 1.- Generador de alto potenial. 2.- Iluminaión LED verde. 3.-
Caudalímetro y eletroválvula de gas.
o uasi-estaionarias, y analizando un número de imágenes que abara un
lapso de tiempo mayor que en PMAS, mejorando la estadístia de los álu-
los. Conviene menionar también que ninguno de los trabajos desritos salvo
el del E-SPART onsigue analizar partíulas de díametro medio 10 µm o
menores, omo haemos en PTV.
3.2. Montaje experimental
La ténia para medir la distribuión de arga en las partíulas se ono-
e omo Partile Traking Veloimetry (PTV), y su montaje experimental
onsta de tres partes prinipales: una para dispersar y transportar el mate-
rial, otra para generar la arga por ontato en las partíulas y una terera
para la aptura en imágenes de las trayetorias de las partíulas así argadas
elétriamente (Figura 3.2). En la unidad de dispersión se usa una trompa
de agua de efeto Venturi modiada, de manera que se le hae pasar el gas
dispersante (aire o N2) en vez de agua y en la onexión de suión de la
trompa se ha adaptado un embudo de plástio dentro del ual se deposita
la muestra de medio granular a dispersar. Cuando el gas dispersante entra
en la trompa se aelera en su interior y la aída de presión provoada (efe-
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to Venturi) suiona la muestra del embudo, que se ve atrapada en el ujo
de gas. Que el embudo esté orientado vertialmente hae que el peso de la
muestra aumente el efeto de la suión. Las partíulas dispersas se aeleran
hasta alanzar una veloidad estaionaria erana a la del gas de transporte,
y sólo se verán perturbadas durante las olisiones on la pared del tubo o
on otras partíulas. Ambos tipos de hoque no son fatores determinantes
en el proeso del transporte de las partíulas siempre y uando se esté en
el régimen de fase diluida, denido omo aquél en el que la relaión en-
tre los ujos en masa ([m˙]=kg/s) de las partíulas y el gas es inferior a 15
(0<m˙p/m˙g<15) [77℄. Todas las dispersiones de partíulas usadas on las di-
ferentes ténias en el presente trabajo se enuentran en un régimen de fase
diluida, pues las relaiones de ujo másio en ningún aso exeden el valor
de 2,5. Una vez expulsados del Venturi, gas y partíulas viajan por un tubo
exible de seión irular de 6 mm de diámetro interno y 2 m de longitud
fabriado en poliamida. Al nal de éste omienza un tubo de aero (D.I. =
5,5 mm y 76 m de longitud) que gira on un ángulo de 90◦ antes de entrar
por la parte superior de otro tubo de aero orientado vertialmente, de 21
mm de diámetro interior y 95 m de longitud, abierto por la parte inferior y
onetado por la superior de manera estana para la entrada de las partíu-
las. Si entendemos por triboargador al diseño experimental responsable de
la transferenia de arga on las partíulas, rigurosamente hablando se debe-
ría armar que todo el montaje atúa omo triboargador ya que el hoque
entre partíulas y de éstas on las superies internas del Venturi y tubos
de transporte genera separaión de arga elétria. Sin embargo, todas estas
superies están ompuestas de materiales plástios no ondutores salvo
los 2 tubos de aero al nal del trayeto, que además son onetados a tie-
rra durante los experimentos mediante un pioamperímetro (Keithley 6485).
Es de esperar que los materiales no ondutores sean apaes de transferir
on las partíulas una arga elétria limitada durante el ontato, mientras
que las partes metálias pueden aportar o tomar argas a las partíulas de
manera indenida por estar onetados a tierra, arga que además se mide
indiretamente por la orriente que pasa a los tubos de aero a través del
pioamperímetro. En este trabajo llamaremos triboargador sólo a la parte
heha en aero.
Otro aspeto destaable es la diferente propensión de distintos materiales
a eder o tomar arga negativa uando entran en ontato superial on las
partíulas, tendenia que se reoge en las series triboelétrias omo positiva
(que ede eletrones) para el nylon/poliamidas [6,20℄ y el aero. Respeto al
aero, aunque le lugar que oupa en la series triboelétrias onsultadas es
erano al extremo negativo, los trabajos experimentales que miden un a-
ráter positivo en el aero durante proesos de triboeletriidad son omunes
en la literatura ientía [7881℄ y están en onordania on lo observado
durante este proyeto. Que la entrada del polvo en el tubo de aero más an-
ho sea oaxial on el eje de simetría de éste ayuda a que haya en su interior
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Figura 3.3: Imagen de partíulas de regolito, apturada por la ámara a través del vidrio
en la elda a la salida del triboargador. Veloidad de grabaión, 4000 fps.
un ujo de gas menos turbulento respeto a otras onguraiones de entra-
da y los vórties generados se disipen más rápidamente a medida que gas y
partíulas bajan haia la salida. Añadamos que el tiempo de funionamiento
del Venturi es de 0,3 a 1,0 segundos lo que, para los audales de gas utili-
zados, da un volumen total de gas inyetado menor que el volumen muerto
o volumen total que suman los espaios internos del montaje. El propósito
de la entrada oaxial y el orto tiempo de inyeión es que a la salida del
tubo las turbulenias en el gas hayan sido atenuadas y la veloidad de éste
será erana a 0, así uando las partíulas abandonan el tubo tendrán un
movimiento de aída libre on una veloidad vertial erana o igual a la
veloidad terminal en el uido en reposo, uterm. Una desventaja de la on-
guraión oaxial respeto a otras omo la perpendiular es que el número
de olisiones de las partíulas on las paredes internas del tubo son menores
y en onseuenia la transferenia de arga total también. A la salida del
tubo de aero se enuentra la zona de aptura de imágenes, que tiene una
elda heha en bra de vidrio y a la ámara rápida (Phantom Miro 310)
omo prinipales omponentes. La geometría de la elda es de prisma hueo
de base uadrada on un grosor de pared de 3 mm y lado exterior de 25 mm.
Dos aras opuestas de la elda han sido modiadas para alojar ventanas
de vidrio transparente, de manera que la ámara rápida pueda enfoar una
porión de área dentro de la elda. En las otras dos aras laterales de la elda
se adhieren láminas de aluminio que atuarán omo eletrodos planos; una
se oneta elétriamente a tierra y la otra al ampliador de alto potenial
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(modelo 20/20A, Trek In.), que toma la señal elétria alterna proveniente
de un generador de funiones. La ámara rápida está situada a la misma
altura que las ventanas de vidrio de modo que su línea de visión pasa a tra-
vés de ellas y la ámara puede apturar la trayetoria de las partíulas que
aen por el interior de la elda. Las lentes y anillos extensores en la ámara
permiten una magniaión típia de la imagen de 7,4 µm/pixel (área de
imagen ∼5,8×6 mm2). Tras la ámara y las dos ventanas montamos una luz
led de alta intensidad que ilumina la esena dentro de la elda de manera
homogénea, y en la que las partíulas apareerán en negro sobre un fondo
iluminado.
3.3. Eua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arga
Figura 3.4: Diagrama de fuerzas so-
bre la partíula en aída libre.
En esta seión se derivarán las euaio-
nes para alular el valor de la arga elétri-
a en ada partíula, qi, y su signo a partir
de la amplitud |xo| y el desfase θ en el mo-
vimiento osilatorio respeto al ampo elé-
trio. Primero disutiremos las ondiiones
que se han de umplir para que las par-
tíulas que abandonan el triboargador se
muevan en estado estaionario en direión
vertial (que hayan alanzado su veloidad
terminal en aire). Supongamos que tras al-
gunas olisiones on las paredes del tubo las
partíulas se mueven sólo en direión verti-
al (eje Z). Las fuerzas que atúan en diha
direión son la gravitatoria y la de arrastre
en un uido (Figura 3.4). Para ésta usamos la aproximaión de Stokes:
Farrastre,z = 6πηRuz , (3.1)
donde η es la visosidad dinámia del uido en Pa·s, R el radio de la partíula
(suponiendo que son esférias) y uz la veloidad de ésta en la direión Z.




= mg − 6πηRuz , (3.2)




≪ 1 , (3.3)
on ρ la densidad del uido. De otra forma, la fuerza de arrastre Farrastre,z
no está dada por la aproximaión de Stokes. Ya que hemos asumido que las
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partíulas son esférias, su masa m = 4πρpR
3/3, donde ρp es la densidad de
la partíula, y se tiene:
duz
dt









El parámetro τz es el tiempo de relajaión para la omponente Z de la
veloidad. Si se resuelve la euaión 3.4 sea ual sea el valor iniial de la
veloidad de la partíula uz, sólo se requieren unas poas vees τz para
alanzar su valor terminal,
















Los valores de densidad y visosidad del uido, ρ y η son onsiderados ons-
tantes por los gases usados durante los experimentos (N2 seo y aire seo).
Tomaremos los valores del aire, η = 1,8×10−5 Pa·s y ρ = 1,18 kg/m3 a 25◦C.
Por ello la ondiión Rez,term ≪ 1 supone un límite superior al radio de las
partíulas R que se pueden usar en los experimentos dada su densidad, ρp.
La Fig. 3.5 representa Rez,term frente al radio de partíula R para ρp = 2500
kg/m
3
. Con esta densidad la ondiión de Rez,term ≪ 1 es equivalente a
R ≪ 37 µm. Y para este tamaño uz,term = 0,41 m/s y τz = 17 × 10−3 m.
Por tanto, una partíula on este tamaño solamente neesita aer libremente
unos entímetros desde su última olisión para alanzar la veloidad terminal
de aída uz,term.
Para uando las partíulas abandonan el triboargador, entran en la re-
gión entre los eletrodos y omienzan a osilar llevadas por la fuerza del
ampo elétrio. Según se desribió en la seión 3.2 la direión del am-
po es la horizontal (eje X). La fuerza elétria sobre la partíula se puede
esribir omo:
−→
F e = qEoe
jωt−→e x . (3.7)
donde q es la arga sobre la partíula y ω = 2πf la freuenia angular del
ampo, on f = 100 Hz durante los experimentos. Existe también una fuerza
de arrastre en la direión horizontal por la friión on el gas irundante.
Si las partíulas se suponen esférias se puede usar la euaión de la fuerza
de arrastre para una esfera de radio R inmersa en un uido y que ejeuta
traslaiones osilatorias horizontales (Cap. 24 de Landau [82℄):
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R (µm)





















Figura 3.5: Valor terminal del número de Reynolds en funión del radio de partíula R,
basado en la aproximaión de Stokes. Los írulos indian los valores orrespondientes al
radio medio Sauter de nuestros materiales, que es un valor medio de tamaño que da im-
portania a la superie espeía de la poblaión de partíulas (medido según lo desrito
en el apartado 3.4.1). En orden reiente, los puntos orresponden a Sipernat D10, arena
molida, Sipernat 320DS, regolito y bolas de vidrio de 5-50 µm.






es el espesor de la apa límite de vortiidad alrededor de la partíula, que
depende de la densidad del uido ρ y su visosidad η. Es deir, el movimiento
del uido ausado por las osilaiones de la partíula es rotaional dentro de
una apa límite de longitud δ. Mas allá de esta distania, el ujo rotaional
es amortiguado y desaparee. De auerdo a la ref. [82℄, la euaión 3.8 es
válida si se umple alguna de las dos ondiiones siguientes:
Condiión A El espesor de la apa límite es muho más grande que
el radio de la partíula (δ ≫ R), y el número de Reynolds umple que
Rex = uxρR/η ≪ 1.
Condiión B El espesor de la apa límite es muho menor que el radio
de la partíula (δ ≪ R) y la amplitud de osilaión menor que el radio,
xo ≪ R.
El valor de δ sólo depende de las propiedades del uido y la freuenia
de la osilaión, que oinide on la del ampo elétrio, y hemos jado en
100 Hz. Usando la visosidad y densidad a 25◦C del aire se tiene un δ = 224
µm. Por tanto, en nuestros experimentos se han de usar partíulas on radio
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menores que 224 µm para que la ondiión A se umpla. Esta ondiión
también impone que Rex = uxρR/η ≪ 1; veamos las restriiones que ello
rea en los experimentos.
Suponiendo que las partíulas aen vertialmente uando entran en la
elda de bra de vidrio, la omponente ux de la veloidad omenzará a reer
desde ero tan pronto omo las partíulas penetren en la región oupada por
el ampo elétrio. El reimiento en la veloidad se desribe on un equilibrio

















































En la euaión anterior τx es el tiempo de relajaión de la omponente X
de la veloidad de la partíula, ux, que es una funión osilante en el tiempo




Aux es la amplitud de las osilaiones de la omponente de la veloidad ux.
Al aer las partíulas en la región entre eletrodos su amplitud iniial Aux
es ero y ree on el tiempo hasta que éste alanza un valor de varias vees
τx y la amplitud se vuelve onstante en el tiempo, A
o







Evaluamos a ontinuaión el número de Reynolds orrespondiente al valor














El número de Reynolds Rex,term depende de la arga elétria de la partíula
q. Para poder estimar su valor omo funión del tamaño de partíula neesi-
tamos tener una expresión de la arga q en funión del radio de partíula R.
En este punto, podemos haer uso de la máxima arga superial permitida
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en una partíula de radio R antes de que haya rotura dielétria del aire
era de la superie [22℄:
qmax = 4πεoR
2Er (3.15)
donde Er ∼ 30 kV/m es el valor de ampo rítio para la rotura elétria
del aire en régimen de desarga plana, que da qmax ≃ 3,33 × 10−4R2 si
R está en µm y q en pC. Con esto tenemos un máximo absoluto de arga
qmax por partíula, que da lugar al Rex,term representado en la Figura 3.5
omo Rex,term(l.max.) (de límite máximo). Aunque los valores de Rex,term
en la gura son siempre mayores que Rez,term, también son < 1 en el rango
de tamaños R < 37 µm, y por tanto la ondiión A sobre la euaión 3.8
se umple, aunque quizás por un estreho margen en los asos en que la
partíula tiene un radio por enima de 25 µm y/o la arga elétria que
tiene es muy erana a qmax.
Ya que la omponente de la veloidad ux osila, también lo hae la oor-




El valor de la amplitud de osilaión estaionaria, |xo| se puede alular de la
euaión 3.12 y la amplitud estaionaria de la veloidad ux (euaión 3.13)










Si asignamos a |xo| la amplitud observada en la trayetoria de la partíula en
las seuenias de imágenes grabadas, podemos derivar la arga de la partíula










1 + ω2τx2 (3.18)
Algunas puntualizaiones sobre |xo| son que, primero, su valor medido ha de
ser lo bastante grande para que sea distinguible el movimiento en las imá-
genes adquiridas (∼7,4 µm por pixel de resoluión). El segundo omentario
sería que, ya que las partíulas tardan un tiempo en alanzar la amplitud de
osilaión estaionaria, es importante determinar si la han alanzado en el
espaio entre eletrodos y durante el tiempo que son grabadas por la ámara
de alta veloidad. Resolviendo la euaión 3.11 se observa que el tiempo para
alanzar la amplitud de osilaión onstante es del orden varios τx. Las par-
tíulas osilan on la misma freuenia f del ampo, por lo que el produto
fτx da el número aproximado de osilaiones que las partíulas neesitan
para alanzar el estado estaionario. Como se disutirá en la seión 3.3.2
- Fig. 3.10, el algoritmo de rastreo seleiona aquellas trayetorias que se
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extienden durante al menos una osilaión ompleta. Por tanto, si fτx ≤ 1
es probable que todas las trayetorias detetadas tengan una amplitud o-
rrespondiente a la amplitud límite. La gura 3.6 muestra que fτx ≤ 1 para
el rango de tamaños R < 17 µm, que ubre los tamaños de partíula medios
de las muestras usadas en los experimentos. Para el rango R < 25 µm, se
tiene fτx ≤ 2. De auerdo a la gura 3.6 (superior), tras 10 ilos del ampo
elétrio inluso las partíulas más grandes habrían adquirido su veloidad
terminal en la direión vertial. Para estimar si las imágenes grabadas on-
tienen partíulas que viajan en ondiiones estaionarias, onsideraremos el
menos favorable de los asos, una esfera de R = 25 µm y densidad ρp= 2900
kg/m
3
(material más denso usado). La distania que ésta viaja on su velo-
idad terminal en la direión vertial durante 10 ilos está sobre los 2 m
(τz = 0,022 s, uz,term = 0,21 m/s). Partíulas más pequeñas que estas alan-
zarán la veloidad terminal de manera más rápida. Como la región enfoada
por la ámara de alta veloidad está en torno a 1.5-2 m por debajo de la
parte superior de los eletrodos, podemos estar razonablemente seguros de
grabar partíulas que han alanzado osilaiones estaionarias y veloidad
terminal.
Respeto al desfase θ entre la osilaión de la partíula y el ampo elé-







que depende del radio R de la partíula y su densidad ρp, la densidad del
uido ρ y su visosidad η, y la freuenia angular ω. En partíulas on arga
positiva el valor de θ diere π rad de aquel dado por la euaión 3.19. El
valor de θ para partíulas argadas positiva y negativamente se muestra en
la Figura 3.7 omo funión de R para aire seo y densidades de partíula
ρp = 2500 y 2900 kg/m
3
. No se observa un efeto apreiable de la densidad
del material en las urvas de θ. En el experimento, el signo de la arga de
ada partíula se asigna omparando el valor del desfase θi medido para ada
partíula on el prediho por la euaión 3.19 y eligiendo el signo de auerdo
a uál de las urvas en la Figura 3.7 está más era del dato experimental.
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número de oscilaciones










































Figura 3.6: Superior: Coiente entre veloidad vertial y veloidad terminal, uz/uz,term,
frente al número de osilaiones en un ampo elétrio alterno de 100 Hz para partíulas de
ρp = 2900 kg/m
3
on diferentes tamaños (1 y 25 µm). La línea roja disontinua representa
la situaión en que la partíula ha alanzado su veloidad terminal. Inferior: Tiempo de
relajaión (en periodos del ampo elétrio) para los movimientos horizontal y vertial, τx




Los materiales granulares usados en Partile Traking Veloimetry se
resumen en:
Bolas de vidrio 5-50 µm. Es un polvo no ohesivo. Componentes
mayoritarios, SiO2 y Na2O. El fabriante (Duke Sienti Corp.) es-
peia un diámetro medio de partíula entre 5 y 50 µm.
Regolito (Orbital Tehnologies), (Fig. 3.8). Mezla de óxidos metáli-
os, on SiO2 y Al2O3 omo omponentes mayoritarios (49% y 16% en
44 Capítulo 3. Carga en polvos dispersados
Radio (µm)

















Figura 3.7: Desfase θ frente a radio de partíula, de auerdo a la euaión 3.19 para
partíulas argadas negativa y positivamente. Las líneas en negro representan el desfase
para densidad ρp = 2500 kg/m
3
, y 2900 kg/m3 las de azul.
peso), y CaO,MgO, FeO omo prinipales omponentes minoritarios.
Se lasia omo polvo inorgánio ohesivo.
Arena omún molida en molino de bolas durante 1 hora a 450 revolu-
iones por minuto (Fig. 3.8). Resulta en un polvo ohesivo.
Sipernat
R©320DS (Evonik). Material inorgánio formado por agre-
gados de partíulas de nano-sílie (SiO2) on reubrimiento superial
hidrofílio. Es un material granular ohesivo.
Sipernat
R© D10 (Evonik). Agregados de nano-sílie on reubrimien-
to hidrofóbio. Material ohesivo.
Todos los materiales se almaenaron bajo atmósfera de N2 (∼10% HR),
que es un ambiente más seo que la humedad ambiente. Para las bolas de
vidrio, una segunda muestra fue separada y almaenada en ondiiones am-
bientales. El volumen de almaenamiento para las muestras en atmósfera
sea era un deseador de vidrio al que se le extraía el aire a diario on una
bomba de vaío para rellenarlo on posterioridad desde una bala on gas N2
omprimido.
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Material Diámetro medio Sauter ρp
µm kgm−3
Bolas de vidrio 5-50 33.9 2500
Regolito 9.7 2900
Arena 4.0 2500
Sipernat 320DS 6.6 2500
Sipernat D10 3.4 2600
Tabla 3.1: Tamaño medio Sauter y densidad de partíula de los materiales. Diámetro
medido por difraión láser en Mastersizer 2000 a 1 bar de presión de aire dispersante
(seión 3.4.1).
3.3.2. Proedimiento de medida
Durante el pulso de gas por el Venturi pasa un audal que genera velo-
idades de entrada típias de ugas=15 m/s a la parte de mayor seión del
triboargador. El pulso omienza al abrir la eletroválvula que oneta la
fuente de gas omprimido on el sistema. El gas pasa de esta forma a través
de un audalímetro de resistenia (SMC, PF2A) y entra en el Venturi para
arrastrar el polvo previamente depositado (hasta 1 gr. de masa dependiendo
del material). Cuando el polvo entra en el triboargador, la orriente elétria
que pasa entre éste y tierra se mide on el pioamperímetro, y su letura se
registra en el ordenador. Por su parte la ámara rápida se dispara un tiempo
después de que abra la eletroválvula para dar tiempo a las partíulas a via-
jar por el sistema y entrar en la elda uadrada. El voltaje alterno apliado a
los eletrodos es reogido por el ordenador a una tasa de 1000 muestras por
segundo, y de estos datos junto a la separaión entre eletrodos se deriva el
ampo elétrio instantáneo dentro de la elda (Eo=1,2 - 1,5 kV/m y f=100
Hz). Para ejeutar todos los eventos de disparo y reogida de datos se usa
software Labview
R©, en el que fue neesario rear un ódigo que realizara las
tareas de registro de voltaje y disparo de ámara de manera simultánea. Esta
sinronizaión vía software es neesaria puesto que de la orreta asignaión
de valor de ampo elétrio a ada imagen adquirida por la ámara depende
la estimaión del desfase entre el movimiento horizontal de la partíula y el
ampo elétrio, previo a la asignaión del signo de la arga en la partíula.
La seuenia de imágenes apturada en ada medida ha de ser analizada
(Figura 3.9), proeso que omienza on la inversión de olores (Fig.3.9b)
de ada imagen usando el programa de proesamiento ImageJ. La inversión
hae que el fondo de la imagen pase de ser laro a osuro, y las partíulas de
osuras a brillantes. En oasiones apareen objetos estátios en la seuenia
de imágenes, sobre todo uando alguna partíula o suiedad queda adherida a
la ventana de vidrio de la elda. Cuando este es el aso se realiza un promedio
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Figura 3.8: Fotografías al mirosopio eletrónio de barrido de arena (superior) y regolito
(inferior).
de todas las imágenes invertidas, promedio que se resta a ada una de las
imágenes que omponen la grabaión. Las partíulas que se mueven apareen
durante una fraión pequeña de imágenes en omparaión on el total, on lo
que el promediado resalta los objetos estátios y terminan siendo eliminados
tras la sustraión (Fig.3.9). A ontinuaión se segmentan las imágenes on
una operaión de thresholding en la que se estableen unos valores umbral
de intensidad para disriminar aquellos píxeles de la imagen que perteneen
a una posible partíula de los que no (Fig.3.9d). Este thresholding elimina
también aquellas partíulas que están fuera de foo y no tienen un ontorno
bien denido respeto al fondo. Una vez identiados los píxeles que pueden
perteneer a partíulas, aquellos que estén ontiguos se agrupan dentro de
una misma entidad y del resultado se toma el brillo total de los píxeles
asoiados, momento de ineria y oordenadas del entroide (Fig.3.9e). Para
esto se utiliza una rutina reada por nosotros y ejeutada en Matlab
R©. El
siguiente paso es enlazar aquellas imágenes en que aparezan estas entidades
o partíulas andidatas para identiar sus posibles trayetorias. Esto se
realiza on una herramienta de ImageJ desarrollada por los autores de la
ref. [83℄: on ella se omparan el brillo medio y momento de ineria de las
partíulas andidatas en dos imágenes onseutivas, A y B. Para ahorrar
tiempo de álulo no se ompara ada partíula en la imagen A on todas
las de B, sino que para la posiión de la partíula en la imagen A se establee
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Figura 3.9: Proeso de análisis de imágenes on Sipernat 320DS (hidrofílio). a) Imagen
adquirida. b) Tras inversión de olores. ) Después de la sustraión de la imagen promedio.
d) Operaión de thresholding. Los píxeles on intensidad suiente están en olor rojo
frente al fondo negro. e) Imagen binaria resultado de la deteión de partíulas on la
rutina de análisis.
una región de radio determinado, y es dentro de esta región donde se busan
partíulas en la imagen B. El tamaño de la región y las veloidades típias
de adquisiión de imágenes representan un límite superior a la veloidad
de movimiento entre 2 imágenes onseutivas de las partíulas analizadas
que está entre vlim= 0,2 - 0,4 m/s. Partíulas on mayor veloidad que esta
vlim no serían rastreadas adeuadamente por el programa. Tras enlazar las
posiiones de las partíulas andidatas en los diferentes frames, se hae un
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ajuste según las euaiones:
zk = zin + vztk (3.20)
xk = xin + vxtk + xocos(2πftk + θ)
donde zk es la oordenada vertial de la partíula en la imagen orrespon-
diente al tiempo tk y f es la freuenia del ampo elétrio. Los parámetros
de ajuste son la amplitud de osilaión xo, el desfase on el ampo, θ y las
veloidades vertial y horizontal, vz y vx. Sólo se aeptan aquellas traye-
torias que ofreen oeientes de orrelaión r2 ≥ 0, 6 y que se prolonguen
al menos durante un ilo ompleto del ampo elétrio. Este último ltro
elimina trayetorias en las que el software ha ometido el error de onfundir
distintas partíulas de forma y tamaño similar que, por apareer en algún/os
fotograma/s demasiado era de la otra son identiadas omo la misma par-
tíula. Dos ejemplos de trayetoria aeptada apareen en la gura 3.10. El
diagrama superior es un ejemplo de trayetoria on oeiente de orrelaión
r2 = 0, 970 en el ajuste, y 0,618 para el diagrama de abajo. Se inluyen otros
detalles omo la amplitud de la osilaión xo, las veloidades medias vx y
vz (e. 3.20), la veloidad de adquisiión en la ámara y la arga elétria
alulada en la partíula, q.
3.3.3. Inertidumbre en la medida
La inertidumbre en la medida de arga y polaridad en las partíulas tiene
distintos orígenes. En uanto a la polaridad se reere, ya hemos menionado
que es neesario onoer el valor del ampo elétrio en ada fotograma
para una orreta araterizaión del desfase entre el movimiento osilatorio
y el ampo. La manera que se onsideró para lograrlo fue la de, una vez
onetada y en marha la fuente de alto potenial, omenzar la tarea de
adquisiión de datos de voltaje y de adquisiión de imágenes de manera
simultánea. Se armó en la seión anterior que esta simultaneidad de eventos
se realiza vía software. En la gura 3.11i) se representa la idea: el tiempo
de iniio o t=0 se orresponde al momento en que se ejeuta el software,
y debido a que onoemos el valor de freuenia del voltaje adquirido y la
veloidad de ámara en fotogramas/segundo (fps) ambos eventos omparten
una misma esala de tiempos (tk). Para veriar que el software funiona
orretamente se montó un ensayo en el que la ámara rápida enfoa a una
rejilla metália ja, y la iluminaión orre a argo de un láser (BWTek In.)
modulable (tsubida y tbajada< 20 µs) dirigido diretamente a la rejilla. Del
mismo generador de funiones que provee la señal alterna a la fuente de alto
potenial durante los experimentos se extrae una señal TTL (0 - 5 V) de
sinronismo que se oneta al láser, y éste se ilumina y apaga de auerdo a
diho pulso. El voltaje y la señal TTL que salen del generador son apturados
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Figura 3.10: Posiión de dos partíulas de vidrio en el plano x-z según la deteión realizada
sobre 118 y 189 fotogramas de las seuenias apturadas. Los puntos de deteión están
en azul, y en línea roja el ajuste.
en un osilosopio, omo se representa en la gura 3.11ii). Así, usando la
rutina de LabVIEW esrita para los experimentos, se adquiere por un lado la
señal de voltaje de 100 Hz generada y por el otro grabamos la rejilla metália
on la ámara. Si el ódigo funiona orretamente, atendiendo a la gura
debemos observar que la rejilla se iluminará uando el voltaje registrado
sea máximo -pues este punto oinide on el iniio del pulso uadrado- y
dejará de estarlo uando el voltaje sea mínimo -bajada del pulso uadrado-.
Las pruebas se realizaron on una veloidad de ámara de 6700 fps (149
µs por fotograma) y tasa de muestreo de voltaje a 1000 muestras/seg, on
amplitud y freuenia de señal similares a las usadas en los experimentos.
Posteriormente se ompararon visualmente las imágenes on los valores de
voltaje registrados, omprobando que efetivamente el láser iluminaba la
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Figura 3.11: i) Momento iniial t = 0 para la adquisiión de voltaje y grabaión de la
ámara. Si t = 0 ourre en el transurso de un fotograma la ámara no omienza a grabar
hasta el iniio del siguiente. ii) Señal TTL de sinronismo y voltaje alterno -en unidades
arbitrarias- a la salida del generador de funiones (f=100 Hz).
rejilla metália en los mismos puntos de tk en que el voltaje adquirido era
máximo, y dejaba de iluminar uando V era mínimo. Este análisis visual
se realizó para unas 2200 imágenes, orrespondiente a ∼0,3 segundos de
duraión.
En la determinaión del desfase entre partíula y ampo elétrio existe
una segunda fuente de inertidumbre relaionada on la sinronizaión en-
tre el ampo elétrio y las imágenes, que resulta inevitable y proviene de
la manera en que la ámara funiona. Cuando ésta se enuentra enendi-
da y preparada para el disparo, lo que hae es grabar ontinuamente en la
memoria volátil de manera ília; es deir, uando la memoria se llena el
equipo sobresribe las imágenes más antiguas de la memoria on los nuevos
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fotogramas. Así, uando la ámara reibe la señal de disparo probablemente
se enontrará en la tarea de adquirir un fotograma. Es lo que se intenta ilus-
trar en la gura 3.11i) al dibujar el instante de disparo dentro de la primera
imagen. Aunque le haya llegado la señal, la primera imagen guardada en la
ámara será la inmediatamente posterior a aquella en la que se reibió la se-
ñal. El tiempo que media entre el momento del disparo y el iniio del primer
fotograma en ser guardado es tiempo perdido, ∆t, y tendrá omo máximo un
valor de 1/fps. Aunque lo mismo se podría deir de la tarea de adquisiión
de voltaje, el heho de que la veloidad del reloj de la tarjeta de adquisiión
sea del orden del GHz hae despreiable su tiempo de retraso frente al de la
ámara. Conluimos por tanto que se tiene un retraso sistemátio en el tiem-
po de iniio en la ámara on respeto al de la tarjeta de adquisiión, uyo
valor máximo podrá ser ∆t=1/fps. Durante los experimentos la freuenia
del ampo elétrio apliado es f=100 Hz y las veloidades de adquisiión de
ámara entre 3000 - 5000 fps. Como un periodo de 10 ms orresponde a un




=12◦ − 7.2◦ para 3000 y 5000 fps, respetivamente.
Teniendo en uenta la veloidad de ámara que se usó en ada experimento,
estos valores de inertidumbre son restados a los valores θi (e. 3.19) de ada
partíula argada analizada.
En uanto a la inertidumbre en la medida de arga de las partíulas,
la alulamos por propagaión de errores a partir de la expresión de q (e.














En el aso de q las fuentes prinipales de error son la medida del radio
R y la amplitud del movimiento osilatorio horizontal |xo|. No nos paree
lo más adeuado derivar el tamaño medio de las partíulas a partir de su
área tal y omo aparee en las imágenes porque ésta no es más que una
proyeión en 2D de la geometría tridimensional real. Habría que alular el
radio de la esfera equivalente: aquella uya seión tiene la misma superie
que el área proyetada de la imagen. Esto es una aproximaión, que se vuelve
más severa a medida que la geometría real de la partíula es más irregular.
Tampoo resultó adeuado obtener el tamaño de la partíula a partir de la
veloidad terminal uz,term, por lo que se optó por derivar el radio a partir
de la veloidad vertial de la partíula, en lo que se onoe omo radio
aerodinámio. Éste es el radio de la esfera equivalente que tiene una veloidad
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El valor ∆xo se obtiene diretamente al haer el ajuste (e. 3.20), y
∆vz la estimamos omo la diferenia entre el módulo de la veloidad de la




z - |vz|. Una
mayor diferenia entre los términos india más desviaión en el movimiento
de la partíula respeto al aso de aída libre puramente vertial, que es la
situaión en la que el álulo de Rae tendría la mayor exatitud posible.
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Figura 3.12: Esquema del equipo de análisis por difraión láser Mastersizer 2000 y pa-
trones de intensidad dispersada para dos partíulas aisladas. Adaptado de Malvern Ins-
truments y Sympate GmbH, respetivamente.
3.4. Resultados
3.4.1. Distribuión de tamaños de partíula
Del total de partíulas analizadas durante la grabaión se puede extraer
una distribuión de tamaños para ada material y ser omparada on la obte-
nida por ténias de medida estándar. Entre éstas (tamizado, sedimentaión,
difraión láser, mirosopía óptia,...) destaa la difraión láser (ISO 13320-
1) por su versatilidad -se pueden medir las muestras dispersas en un gas o
suspendidas en un líquido-, rapidez en la medida -no más de 5 ó 10 min.- y
rango de medida. En onreto, el equipo que usamos (Mastersizer 2000, Mal-
vern Instruments) puede analizar muestras on diámetro de partíula entre
0,02-2000 µm usando el módulo de dispersión en seo. En una primera etapa
la muestra se vierte por vibraión desde una bandeja haia una ámara don-
de se enuentra on una orriente de aire seo a presión (regulable entre 0,25
y 4 bar). El gas desagrega las partíulas del polvo en mayor grado uanto
más presión tiene. La muestra es de esta forma arrastrada omo suspensión
haia la siguiente etapa, una elda de medida a través de la que pasa un haz
láser de He-Ne (λ = 633 nm). El prinipio de medida de la ténia se basa
en el análisis de los patrones de intensidad de luz dispersada por la nube
de partíulas al ser iluminadas on la luz láser. La variaión angular en los
patrones de intensidad de la señal está relaionada on la distribuión de
tamaños de las partíulas. En el aso de una partíula esféria aislada, la
distania del entro del patrón (ro) al primer mínimo depende del diámetro
de la partíula (Figura 3.12).
La presentaión de las distribuiones de tamaño obtenidas suele ser en
forma de tabla o de gráa. El aso gráo más simple es el de un histogra-
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ma: el rango de tamaños medidos se divide en intervalos o ajas, y a ada
una se le asigna el número de partíulas detetadas on un tamaño inluido
en la aja. Sin embargo la manera más omún de presentar los resultados es
en la forma p(d)∆d, donde p(d) es una medida proporional de amplitud o
onentraión de las partíulas on un valor de diámetro d. En otras pala-
bras, p(d) es la distribuión de densidad de partíulas que tienen una variable
d. p(d)∆d puede ser la fraión o el valor absoluto del número,volumen,
área superial o longitud de las partíulas dentro del rango ∆d. Depen-
diendo de la apliaión, las distribuiones de densidad pueden ponderarse
de una a otra variable, en funión del fator al que se le quiera dar más
importania estadístia. Si hablamos de una distribuión en número, ada
partíula uenta lo mismo estadístiamente que otra independientemente de
su tamaño. Por ejemplo, al ontar las partíulas argadas on trayetoria
osilante durante los experimentos de PTV la distribuión que se obtiene es
en número. En las distribuiones en volumen ada partíula ontribuye en
funión de éste, de manera que el peso de una partíula en la distribuión
es proporional al ubo de su diámetro. Por ejemplo, si tenemos dos partí-
ulas on un diámetro de 5 y 50 µm el diámetro medio de la distribuión en
volumen será muy erano a 50, pues el volumen de la partíula mayor es
1000 vees más grande. El mismo aso tendría un diámetro medio de 27,5
µm si la distribuión se da en número. Para nuestro trabajo ambos tipos de
ponderaión son importantes, omo disutiremos on las gráas que presen-
taremos. En la representaión de resultados también inuye si el anho de
la aja ∆d es lineal o logarítmio, pues p(d) habrá de ser realulado para
mantener el área de ada olumna onstante [84℄. El equipo de difraión
láser produe las medidas en esala logarítmia, on lo que antes de generar





Las guras 3.13 y 3.14 reogen las distribuiones resultantes de las me-
didas de PTV, aluladas a partir de los valores de 2 × Rae = Dae. Se
adjuntan las distribuiones de diámetro de las muestras tanto en número
omo en volumen obtenidas on el equipo de difraión láser y realuladas
según la euaión anterior. En las medidas las muestras se han dispersado
en seo on una presión de aire Paire=1 bar. Este valor de presión se impone
porque es similar a la presión de aire on la que se dispersan las muestras
durante los ensayos de análisis de trayetoria. Se intenta así que el grado de
desagregaión de los aglomerados de partíulas sean equivalentes en una y
otra ténia. Lógiamente existirán diferenias insalvables porque el núme-
ro de olisiones que ourre entre los aglomerados y las superies internas
o on otros aglomerados durante el reorrido a través del sistema es dife-
rente para una y otra ténia. Todas las distribuiones representadas están
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Figura 3.13: Distribuiones de tamaños normalizadas de muestras dispersadas en el equipo
de difraión láser on aire seo a 1 bar, junto al análisis de tamaños de PTV (Dae). El
eje vertial seundario, uando aparee, pertenee a la distribuión en número.
normalizadas (Área bajo la urva igual a 1). Cuando es neesario para una
mejor visualizaión se inluye un eje vertial seundario para la distribuión
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Figura 3.14: Distribuiones de tamaños normalizadas de muestras dispersadas on aire
seo Paire=1 bar, en el equipo de difraión láser y en los ensayos de PTV (Dae). El eje
vertial seundario pertenee a la distribuión en número.
en número. Con una línea punteada en verde se india el límite de resoluión
de la óptia usada en las grabaiones de PTV (7,4 µm/px).
Para omparar los resultados hay que tener en uenta que las urvas en
volumen son distribuiones en volumen, y tanto PTV omo las urvas en
número son distribuiones en número, por lo que estas dos son diretamente
omparables. Lo primero que salta a la vista en las guras es que las distri-
buiones de tamaño obtenidas en PTV se sitúan en el entorno de las otras
urvas, pero siempre sesgadas a la dereha respeto a la distribuión en nú-
mero del método estándar de difraión láser. Para las bolas de vidrio, que
son el material on un tamaño de partíula más monodisperso (homogenei-
dad en los diámetros de partíula), las tres distribuiones tienen una anhura
pareida y están entradas en torno a diámetros similares (25-35 µm). En un
polvo totalmente monodisperso las distribuiones en volumen y en número
solaparían perfetamente; la urva de PTV lo haría siempre que al medir Rae
no hubiese omponente horizontal de deriva en las veloidades de las par-
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tíulas, pues la inertidumbre ∆vz desaparee, y siempre que las partíulas
fueran de forma esféria y sólidas (porosidad ero). Por el ontrario, a mayor
polidispersión de una muestra las estadístias en volumen y número se irán
alejando unas de otras porque dan importania a fatores distintos.
Arena y regolito son análogos entre sí en uanto a distribuión de ta-
maños; las distribuiones en número están muy sesgadas haia diámetros de
partíula pequeños por la existenia de una fraión de nos importante en
ambas muestras, omo ourre en polvos generados por molienda (ambas lo
son). Este sesgo muestra que si ontáramos las partíulas en una alíuota de
regolito o arena las más numerosas son aquellas on diámetros omprendi-
dos entre 0,1 y 1 µm. Por otra parte las distribuiones en volumen presentan
tamaños medios más grandes; aunque en estos materiales la fraión na sea
más numerosa el grueso de su volumen está dominado por partíulas mayores
(o aglomerados de partíulas pequeñas que resisten las tensiones durante la
dispersión en el equipo de difraión láser). Preisamente las distribuiones
de PTV están desplazadas a mayores diámetros; esto india que uando ana-
lizamos las imágenes solamente estamos estudiando las partíulas/agregados
de arena y regolito de mayor tamaño. Se apreia también que las partíulas
analizadas están eranas al límite inferior de resoluión de la óptia. Este
valor de 7,4 µm no es un límite estrito a la sensibilidad de la ténia, pues
Dae es una variable derivada de la veloidad vertial y puede ourrir que,
aun teniendo un tamaño mayor que 7,4 µm, un uerpo sea detetado on una
veloidad vertial uz que orresponda a un Dae < 7,4, bien porque hay una
omponente horizontal en la veloidad o porque el uerpo es poroso y/o muy
irregular, desviándose del aso de una partíula sólida esféria (la veloidad
vertial de aída por gravedad en un uido es proporional a la densidad de
partíula ρp, y un aglomerado de partíulas siempre tiene una ρagreg < ρp
por ser poroso).
El aso de las muestras de Sipernat es pareido a los anteriores en tan-
to que en PTV se están analizando las fraiones de tamaño más grandes
dentro de ada material. Las sílies omeriales Sipernat
R© son aglomerados
altamente porosos de nanopartíulas sinterizadas [73, 85℄. A la vista de los
resultados reemos que es norma general que a medida que el tamaño de las
partíulas de un material es menor la omponente horizontal en la veloidad
se hae más importante respeto a la vertial porque menores turbulenias o
orrientes de gas son apaes de rear un movimiento horizontal signiativo.
Preisamente, ambos ompuestos de sílie son los de menor diámetro medio
de todos los materiales usados. En denitiva, podemos onluir que
1. Los diámetros que asignamos a los aglomerados y partíulas on el
análisis de imágenes en PTV son sensiblemente mayores que el rango
de diámetros medidos por un método estándar omo la difraión láser.
2. Si el material onsta de una fraión de nos (d≤1 µm) relevante, la
ténia PTV no analizará la arga en las partíulas que onforman esta
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fraión na, sino la de aquellos aglomerados y partíulas presentes en
las fraiones más gruesas del material, lo que nos lleva a que
3. Existe un límite inferior de deteión en el diámetro de partíula para
la ténia PTV que, si bien no es un límite estrito, se puede situar en
un entorno erano a las 7,4 µm de diámetro, y que viene dado por la
óptia usada en la ámara de adquisiión de imágenes.
3.4.2. Distribuión de arga en partíulas
Los valores experimentales de arga neta por partíula se pueden ompa-
rar on los argumentos teórios expuestos en la seión 3. En la gura 3.15
se ilustran los números de Reynolds del movimiento osilatorio horizontal
Rex,i de las partíulas según la euaión 3.14, sustituyendo el valor de arga
por el obtenido para ada partíula, qi, y el tamaño de ésta por los radios
aerodinámios medidos, Rae,i. Para la densidad ρ y el ampo medio Eo he-
mos usado valores medios de 2500 kg/m
3
y 1,35 kV/m, respetivamente.
Las líneas disontinuas representan la dependenia de Rex en funión del
tamaño de partíula para el aso en que ésta estuviera argada hasta el nivel
máximo dado por la rotura dielétria del gas (e. 3.15). Para que la ténia
de medida tenga validez los puntos experimentales han de ser menores que
el límite dado por las líneas disontinuas. En las gráas se observa tam-
bién que existe una gran dispersión en Rex,i dentro de un mismo material,
a pesar de lo ual se intuye tendenia al alza on el valor de Rae,i. Esto
apunta a que partíulas más grandes adquieren una mayor arga qi, presu-
miblemente por poseer una mayor superie disponible para el ontato y
la transferenia de arga. No es posible realizar la misma omparaión en
direión vertial que la que hemos visto para el eje x, puesto que el número
de Reynolds Rez,term (e. 3.6) asume una aída en ondiión terminal de la
partíula en el uido (que la veloidad de aída es onstante por haberse
equilibrado las fuerzas sobre el uerpo). Esta misma ondiión se tiene en
uenta para derivar la expresión de radio aerodinámio. Por tanto, Rez,term
y Rae son funiones de la veloidad de aída uz y están relaionados entre sí
de la forma Rez,term =
2gρpρ
9η2
R3ae. Al representar gráamente a la manera de
la gura 3.15 los puntos oinidirían on la línea de Rez,term y no es posible
extraer informaión alguna de los datos.
Como se disutió en la seión 3 - euaión 3.19, el desfase entre el movi-
miento osilatorio de la partíula y el ampo elétrio está bien denido para
polaridades de arga negativa y positiva (gura 3.7). A los valores θ de ada
partíula obtenidos en el análisis de imágenes se les sustrae la inertidumbre
por el retraso en el disparo de la ámara respeto a la adquisiión de voltaje
(seión 3.3.3) quedando así el desfase de ada partíula θi para identiar
su polaridad. En la gura 3.16 hemos representado dihos valores para todas


















































































Figura 3.15: Número de Reynolds terminal en la direión horizontal, Rex,term (e.3.14)
para los diferentes materiales, ordenados de arriba a abajo y de izquierda a dereha en
orden reiente de diámetro medio dSauter. Nótense los diferentes límites en las esalas de
los ejes horizontal y vertial. Las líneas disontinuas representan el valor de Rex en el que
la partíula tiene arga máxima.
material distinto. Como la únia fuente de error identiada es de aráter
sistemátio y ya está sustraída en θi, los puntos no inluyen barra de error.
Lo que se presenta en el eje vertial es el oiente θi(rad)/π, que puede to-
mar valores omprendidos entre 0 y 2. Cualquier valor que apareza en torno



































Figura 3.16: Izquierda: Desfase experimental entre partíula y ampo elétrio para todos
los materiales junto a las líneas de valores esperados para arga negativa y positiva. De-
reha: Carga experimental para todos los materiales. Las líneas a trazos representan los
límites máximos de arga elétria superial, qmax.
a 2 es por tanto equivalente a aquel on θi/π∼0. Apareen 2 onjuntos de
datos agrupados en torno a las líneas de desfase esperado y que siguen la ten-
denia de éstas al inrementarse Rae. Estos onjuntos tienen también ierta
dispersión en los puntos, uya anhura máxima no llega a ser 0,4 vees el
valor de π rad salvo algunos puntos aislados. A pesar de la dispersión resulta
senillo relaionar ada punto on una de las dos líneas de desfase, siempre
están muho más era de una que de otra. Tampoo paree haber ninguna
relaión entre el tamaño de la partíula y la distania de los puntos a las
líneas de desfase; es deir, no es aparente ninguna relaión entre el grado de
dispersión de los puntos y Rae.
Finalmente, una vez asignada a ada partíula la polaridad de su arga
superial hemos ubierto el paso neesario para estableer las distribuiones
de arga durante la dispersión en el triboargador. Es esto lo que se ilustra
en la gráa dereha de la gura 3.16, para todas las partíulas de los ma-
teriales analizados y junto a las urvas -en disontinua- de arga máxima
impuesta por la rotura dielétria del aire. A ontinuaión separaremos estas
distribuiones de arga para ada uno de los materiales.
La manera de presentar las distribuiones de arga para los diferentes
materiales ha sido dibujar qi vs Rae y en forma de histograma (guras 3.17 a
3.21). qi se aompaña de líneas disontinuas que maran el valor máximo de
arga qmax en funión del tamaño, según la e. 3.15. Todos los datos tienen
inluida barra de error (según se disutió en la seión 3.3.3), aunque en
muhos asos ésta es de menor tamaño que el símbolo. Solamente en el aso
de la arena se ha deidido dotar on barra de error a 1 de ada 10 datos para



































Figura 3.17: Carga por partíula qi e histograma obtenidos on PTV para las bolas de
vidrio 5-50 µm almaenadas a humedad ambiente (•) y a 10% HR (•). Las líneas dison-







































Figura 3.18: qi e histograma del regolito almaenadas en ámara al 10% HR. Las líneas
disontinuas son los valores límite en la arga, qmax.
que las que están representadas.
En un primer análisis se distinguen tres aspetos que son: 1.-) a nivel
de partíula existe una distribuión de arga bipolar para ualquier ma-
terial, omo han enontrado otros trabajos tanto en partíulas en disper-
sión [6, 74, 8688℄ omo en lehos uidizados [71, 8992℄; 2.-) en todas las
muestras se presenta la tendenia a tener mayor nivel de arga según la
partíula ree, aunque no enontramos segregaión en funión del tama-
ño omo arma Laks en sus trabajos tanto experimentales [88℄ omo de
simulaión numéria sujetos a modelos simples de transferenia eletrónia
entre partíulas [9396℄. Otras referenias que desriben el mismo fenómeno
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Figura 3.20: qi e histograma del Sipernat 320DS almaenado al 10% HR.
son [90, 97, 98℄: presentan resultados en los que las partíulas de menor diá-
metro obtienen arga neta negativa preferentemente, y las de mayor tamaño
tienden a argarse positivamente. Una araterístia omún a todos estos
trabajos itados es que en ellos predomina laramente el ontato partíula-
partíula. A modo de omparaión presentamos en la gura 3.22 el número
de partiulas argadas on un signo u otro en funión del radio aerodinámio
Rae de nuestros resultados on bolas de vidrio y regolito (otros materiales
no se adjuntan pero ofreen gráas semejantes). En ellos no se observa do-
minio de las argas negativas entre las partíulas más pequeñas sino más
bien en todo el rango de tamaños. Esto nos paree indiativo de que en
nuestros experimentos domina iertamente el ontato partíula-pared, o-
mo orresponde a una dispersión en régimen de fase diluida [99℄. 3.-) En










































































Figura 3.22: Número de partíulas on arga neta positiva y negativa en funión del radio
aerodinámio Rae para dos de los materiales analizados.
Solamente la sílie hidrófoba (Sipernat D10) tiene una distribuión en que las
argas positivas son mayoría. En su homóloga hidrofília (Sipernat 320DS)
dominan las argas negativas, y puesto que ambas tienen idéntia omposi-
ión químia y morfología, las diferenias en la distribuión de arga quizás
vengan motivadas por los diferentes grupos funionales siloxano y silanol
(Fig. 3.23) enlazados químiamente a la superie [100℄, y responsables del
aráter hidrofóbio e hidrofílio, respetivamente.
Diversos trabajos han obtenido una fuerte dependenia entre la omposi-
ión químia en la superie de materiales aislantes y la arga superial por
ontato. En las referenias [44, 60, 101℄, la superie de las partíulas está
ubierta por moléulas on un atión fuertemente unido a aquélla y un anión
débilmente unido, o vieversa, de manera que la parte débil es la que se trans-
ere durante el ontato. Enuentran que el signo de la arga nal es igual al
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Figura 3.23
del ión débilmente unido, y la magnitud de q es diretamente proporional
a la onentraión superial de los iones. Lo observado on Sipernat tiene
equivalente en la referenia [27℄, donde se llegan a lasiar las argas super-
iales generadas en funión de la apaidad donadora/aeptora de eletrones
de las moléulas superiales. Un grupo on gran apaidad aeptora (áido
de Lewis) hará que la superie quede argada negativamente, y un aráter
donador (base de Lewis) provoa la arga positiva. Los grupos silanol del
Sipernat 320DS son áidos de Lewis por la alta eletronegatividad del átomo
de oxígeno, mientras que los grupos metilo del siloxano en el Sipernat D10
tienen aráter donador. Por ello paree justiado enontrar en el análisis
por PTV una mayor poblaión de partíulas argadas negativamente en el
Sipernat hidrofílio, y lo opuesto en el hidrofóbio.
Antes de seguir on la omparaión entre las distribuiones de arga de los
materiales nos detendremos en el aso de la arena molida. Ya se menionó que
su distribuión es la que más inertidumbre presenta, otro aspeto notable
es el bajo nivel de arga elétria que aparee en las partíulas analizadas,
y a todos los efetos se puede onsiderar omo nula. Tan bajo, que en la
gura 3.19 se añade un segundo eje on el número de argas elementales
(número de eletrones) equivalente. Si tenemos en uenta las barras de error,
la arga en las partíulas osila en un intervalo de amplitud de 2×80 argas
elementales. Inmediatamente surge la uestión de uán sensible es la ténia
PTV y si estos valores de arga tan bajos tienen sentido o por el ontrario
son un artiio resultado de los álulos. La euaión 3.18 de la que se deriva
qi es funión de las variables amplitud de trayetoria, |xo| y de Rae. Respeto
a aquélla, si atendemos a la osilaión total 2×|xo| (Figura 3.10) el 7,7% de
las partíulas de arena representadas tiene un valor de entre 1, 3 y 2 píxeles,
erano a 1, que es lo mínimo que en las imágenes se podría detetar. El
92,3% de partíulas restantes tiene valores mayores que 2 píxeles, donde
el más freuente es 5 px. Esto paree suiente para desartar que la baja
arga se deba a una inorreta asignaión de la amplitud de osilaión. En
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el análisis de imágenes, además, sólo se analizan trayetorias de partíulas
que hayan durado al menos 1 ilo ompleto de ampo elétrio. Respeto
al tamaño Rae de las partíulas, la distribuión está entrada en torno a
10
2 µm (Figura 3.13), similar a la del Sipernat hidrofílio y por enima del
Sipernat hidrofóbio. Todo lo anterior apunta por tanto a que ninguna de las
dos variables más inuyentes en el álulo de qi toma valores anormalmente
pequeños omo para provoar que la arga alulada esté en el orden de
10−18 C. En lo referente a las barras de error, hemos omprobado que los
valores de ∆q (e. 3.22) en la arena son similares en magnitud a los del resto
de materiales, pero al tener valores de arga tan bajos la proporión entre
ambas se agranda. Conluimos pues que la arga elétria en la muestra
de arena se puede onsiderar ero a todos los efetos, pero no es debido
a una falta de sensibilidad en la ténia; pensamos que probablemente las
partíulas de arena, debido a su pequeño diámetro, siguen las líneas de ujo
de gas durante la dispersión dentro del triboargador de aero, su ineria no
es suiente para haerlas salir de las líneas y olisionar on las paredes on
la suiente veloidad para que la arga adquirida sea relevante.
Intentemos ahora omparar las distribuiones de arga entre los diferentes
materiales. Revisando a ojo las guras 3.17 a 3.21 pareería que, de media,
las partíulas de vidrio entre 5 y 50 µm son las que obtienen una mayor
arga superial. Le seguiría el regolito, después ambas sílies on un nivel
de arga similar, y nalmente la arena a muha distania del resto. ¾Cómo
uantiar esto? La manera más senilla -y menos representativa- sería haer







No es más que poner número a lo que se hae a ojo on las gráas; rear una
idea de uán alto llegan las argas eletrostátias en el material sin tener en
uenta ninguna otra araterístia de éste, omo la antidad de masa. Esto

















en el que ρp es la densidad del material sólido, y para alular la masa se
usa el radio de partíula suponiendo que son de geometría esféria. De la
misma manera y usando la superie de una esfera de radio Rae derivamos
una arga media por unidad superie qsup. En la tabla 3.2 se presentan
los valores medios para las distribuiones de ada material. Repitiendo lo
diho on anteriorad, si uno se ja en la primera olumna podría llegar a
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Tabla 3.2: Valores medios de arga aritmétio, por unidad de masa y por
unidad de superie, derivados del PTV. Abajo, resultados de referenias
bibliográas para arga por unidad de masa en partíulas en dispersión
Material qi qm qsup
fC nC/g nC/cm2
Bolas de vidrio 5-50 µm 10,5 208 0,28
Regolito 2,2 200 0,17
Sipernat 320DS 0,2 342 0,09
Sipernat D10 0,1 1167 0,11
Arena 3× 10−4 0,3 1× 10−4
s.e. [87℄* - 2000 -
Tóner [74℄ - 3000 - 8000 -
Sílie [75℄ - 20 - 100 -
Carbón vítreo [75℄ - 20 - 100 -
Ceniza [86℄ - 6000 -
Alúmina [86℄ - 6000 -
s.e. [102℄** - 1 - 100 -
*Sin espeiar. Formulaiones farmaéutias.
**Sin espeiar. Condutividad elétria σ≈10−12S/m.
pensar que, por la gran variabilidad entre las argas medias en uno y otro
material, existe una gran diferenia en la apaidad de los materiales de
obtener arga eletrostátia bajo ondiiones similares de dispersión. Sin
embargo, uando observamos los valores medios por unidad de masa o de
superie la variabilidad disminuye, espeialmente si se obvia el aso de la
arena molida. Esta homogeneizaión es fáil de entender porque la masa
-pero sobre todo la superie- son variables importantes en los proesos de
arga por ontato. A mayor superie disponible en una muestra hay más
zonas expuestas al interambio de argas uando ourra el ontato. Por
tanto al eliminar esta variable nos queda una informaión más ltrada sobre
el proeso de arga en materiales dispersados. A modo omparativo, la tabla
3.2 reoge también resultados de qm derivados de publiaiones ientías
sobre otros trabajos de arga en materiales en dispersión.
3.4.3. Modelo de distribuiones de arga
Para modelar el proeso de arga, la representaión más simple es la del
ondensador. Se onsideran las superies en ontato omo un ondensador
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Figura 3.24: Ilustraión del sistema partíula-superie durante la olisión y su iruito
equivalente según el modelo de ondensador.
plano uya apaitania depende del área de las superies en ontato S,
la distania entre ellas a nivel mirosópio zo, la arga transferida ∆q y la







kc es una onstante de eienia de arga y εo la permitividad del gas. La
diferenia de potenial V depende prinipalmente del potenial de ontato
entre las superies (Vcpd), más otros términos de potenial que van ambian-
do según el tipo de ontato que se quiera estudiar, y que en los trabajos que
nos sirven de referenia para este apartado [81,103℄ inluyen uno debido a la
arga imagen generada sobre la superie de olisión, Ve, y otro que proviene
del ampo elétrio que las argas de las partíulas irundantes generan en
la zona del ontato, Vb. Tanto Ve omo Vb se onsideran proporionales a la
arga instantánea en la partíula, Ve,b ∝ q. Los autores simulan el ontato
repetido on la pared de un tubo metálio onetado a tierra, de longitud y
diámetro onoidos. Como resultado proponen una funión densidad de pro-
babilidad f(qm) para desribir la distribuión de arga por unidad de masa
en una nube de partíulas dispersas que viajan por el interior del tubo. Las
onsideraiones importantes para obtener f(qm) son que:
La arga transferida entre la pared y las partíulas es una magnitud
ontinua, y siempre del mismo signo.
La arga por unidad de masa qm en las partíulas es muho menor que


















Bolas de vidrio 5-50 µm Datos
Ajuste
Figura 3.25: Ajuste a los datos experimentales de bolas de vidrio 5-50 µm según la funión
de distribuión del modelo de [81, 103℄.
la arga máxima de equilibrio que onseguirían tras un número innito
de olisiones, |qm|≪|qm∞| (C/kg).
La arga iniial de las partíulas al entrar en el tubo es nula, qm0 = 0.












donde n es el número medio de olisiones de ada partíula y k (C/kg) lo
denominan fator de eletriaión por impato. La funión f1(qm) es equi-
valente a una distribuión normal on valor medio nk y desviaión estándar
k
√
n. Los autores dan a k el signiado físio de una eienia en la trans-
ferenia de arga por ada olisión uyo valor no se puede estimar de las
propiedades de los materiales, sino que se alula al optimizar la urva a los
datos experimentales. Lo mismo ourre on n. Además presentan medidas
experimentales que indian que k no es un valor jo, sino que tiene una des-
viaión estándar σk, y tanto k omo σk son funión de la longitud del tubo
durante la que las partíulas han estado olisionando on las paredes.
La gura 3.25 es el ajuste de los resultados de PTV para las bolas de
vidrio 5-50 µm a la funión f1(qm). qm (C/kg) se alula a partir de la
densidad del vidrio, ρp, el radio Rae y la arga medida qi suponiendo que
las partíulas son esférias. Sorprende que el número de olisiones medio sea
<1, pues esto indiaría que las partíulas onsiguen la arga sin neesidad
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de hoar 1 vez on la pared del triboargador. Deberíamos tener un valor
estimado de k para onseguir un n representativo.
3.5. Resumen
En este apítulo hemos desrito una ténia (PTV) para medir la arga
de una fraión de las partíulas en dispersión que salen del triboargador de
aero. Se ha expliado ómo los materiales, el montaje y las ondiiones de
grabaión son adeuados para analizar las partíulas en estado estaionario,
ondiión indispensable para apliar el análisis teório utilizado. Los diáme-
tros de partíula medidos on la ténia son apreiablemente mayores que
los obtenidos on una ténia estándar de medida. Las razones son que la
ténia PTV tiene un límite de resoluión de ∼ 7,4 µm por la óptia usada y
que posiblemente se están analizando una mezla de partíulas y aglomera-
dos a la salida del triboargador. En el análisis de arga no se ha enontrado
diferenia entre la arga adquirida por partíulas que fueron almaenadas a
baja humedad (10% HR) respeto al resto. La relaión entre la polaridad de
la arga y el diámetro de las partíulas india que, en semejanza on lo que
abe esperar en una fase diluida, las olisiones predominantes ourren entre
partíula y paredes. Las medidas de arga por partíula son del orden del
fC, y no se han enontrado argumentos para pensar que las menores argas
medidas (10−3 fC) están fuera del rango de sensibilidad de la ténia; argas
elétrias tan bajas pueden deberse a la inapaidad del sistema para haer
olisionar partíulas muy pequeñas (R < 1 µm) on las paredes del tribo-
argador on la intensidad y freuenia neesarias. Una omparaión de los
resultados on datos reopilados en la literatura ientía muestra que nues-
tros polvos dispersos adquieren niveles de arga elétria superial equipa-
rables a las referenias. Finalmente, se han intentado examinar los resultados
bajo el punto de vista de un trabajo teório-experimental que onsidera el
hoque ontinuo entre partíulas dispersas y las superies internas de un
tubo ondutor. Aunque el número de grados de libertad en el modelo limita
el análisis, hemos podido entender que variables omo el número medio de
olisiones entre partíula y superie y la eienia en la transferenia de
arga durante ada olisión son signiativos en triboeletriidad.
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Capítulo 4
Límites de arga en sólidos
granulares
4.1. Introduión
En este apítulo desribiremos los trabajos realizados para estudiar la
triboeletriidad en asientos de partíulas, on un número de partíulas lo
suientemente grande para que el onjunto forme estruturas on una fra-
ión sólida denida y representativa. Entender los niveles de arga elétria
de los polvos aglomerados y los fatores que lo potenian y limitan es un paso
previo al estudio de los estados de empaquetamiento de las partíulas en el
asiento, pues las fuerzas elétrias en el seno del medio granular se suman
a las otras fuerzas predominantes, prinipalmente fuerzas de van der Waals
y -uando existen puentes líquidos en los ontatos entre partíulas- fuerzas
apilares.
Cuando se analiza en un material granular la separaión de arga elé-
tria entre superies en ontato, un asunto es la magnitud de la arga en
las superies de las partíulas al alejarse tras el ontato y otro la arga
residual una vez que se asientan y aglomeran en el sistema de ontenión y/o
almaenamiento para formar el sólido granular. Esta arga residual no es sólo
funión de los meanismos físios que intervienen en la separaión de arga
durante el ontato sino de otros fatores omo la ondutividad elétria
del medio granular o el límite dielétrio del gas irundante. También son
importantes los efetos de las distribuiones de argas eranas, que generan
ampos elétrios loales diferentes según la geometría y propiedades de los
materiales. Estos efetos se onoen omo efetos espaiales, y en dispersio-
nes en gas, por ejemplo, suelen ser irrelevantes a menos que la fraión en
volumen de las partíulas sea mayor que un ierto límite que depende del
diámetro de partíula y el tamaño del onduto por el que viaja la disper-
sión [104℄. Cuando se enuentran agregadas formando el sólido granular, los
efetos espaiales no se pueden obviar si se pretende una desripión rigurosa
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del sistema. En el estado agregado las argas sobre las partíulas están lo
suientemente era unas de otras para que el ampo elétrio total sea tan
intenso omo para provoar rotura dielétria del gas; la desarga orrespon-
diente da lugar a lo que en almaenamiento en silos se onoe omo desargas
en ono [105℄, en las que a la rotura del gas se suma la formaión de una vía
ondutora a través de la que se libera la arga aumulada, prinipalmente
haia las paredes del silo [106℄. Otras vees la antidad de arga aumulada
en la pila de material granular no es suiente para formar una vía de esape,
y el meanismo de desarga puede ser la desarga orona desde la super-
ie al gas, omo se ha observado en proesos de reubrimiento/pintado de
superies [107℄.
La arga residual máxima en el medio estaría por tanto limitada por
aquella que sea apaz de rear el ampo elétrio que omiene la rotura
dielétria del aire o la desarga orona. En este apítulo mostraremos ómo
hemos medido tanto la arga adquirida por el polvo uando se dispersa en
gas omo la arga residual una vez asentado.
4.2. Montajes experimentales
El sistema experimental ha de ser apaz de induir argas elétrias por
ontato en la muestra y medirlas. Aunque sea un objetivo obvio no por ello
es simple. En primer lugar porque la generaión de arga en el polvo debería
ser onstante y reproduible en la medida de lo posible. Esto resulta más
senillo uando se usan métodos de bombardeo iónio (plasma, efeto orona)
porque las partíulas quedan inmersas en un gas ionizado on portadores
de arga disponibles en exeso, asegurando que las superies adquieran la
máxima arga posible. En triboeletriidad sin embargo se ha de intentar
lograr unas ondiiones de ontato similares entre ensayos para tener ierta
reproduibilidad; veloidad de olisión entre superies o número medio de
olisiones por unidad de tiempo son dos de los fatores más importantes. En
segundo lugar se ha de poder determinar on preisión la arga elétria de
una antidad ingente de partíulas; manejar una masa de poos gramos de
partíulas de 100 µm de diámetro supone del orden de 106 partíulas, y este
número ree de manera úbia al disminuir el tamaño.
Existen algunos métodos que umplen on estos requisitos, omo haer
que las superies sobre las que las partíulas olisionan sean ondutoras y
estén onetadas a tierra a través de un eletrómetro que mide la orriente
entre superies y partíulas. Por ejemplo, haer que el polvo viaje disperso
en un gas dentro de un tubo metálio onetado al eletrómetro [108,109℄. Sin
embargo es el método de jaula de Faraday el más usado en la araterizaión
de arga elétria [7, 110℄. Consiste en 2 espaios errados, uno dentro de
otro (Figura 4.1). El más externo está delimitado por un material ondutor
onetado a tierra, que sirve para aislar de interferenias elétrias al espaio
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Figura 4.1: Esquema de una jaula de Faraday.
interior, que es un ondutor aislado elétriamente del primero y onetado
a un iruito que sea apaz de medir arga elétria. Cuando el polvo argado
(+Q) se deposita en el reipiente interior, en las paredes de éste se indue
una arga elétria de igual valor y signo ontrario (−Q) a la del sólido
granular. Por tanto, lo que mide el iruito es −Q. La jaula de Faraday es
un método versátil, ya que se pueden medir argas elétrias estátias si el
medio granular se deposita en el interior, o dinámias uando existe entrada
y salida para el material, de manera que la medida ourre durante el tiempo
que la muestra pasa en el interior de la jaula.
Pero, omo se armó anteriormente, antes de medir la arga en el medio
granular se ha de onseguir que se argue por ontato. Nosotros hemos
dispersado una muestra de partíulas en una orriente de gas para que se
venzan las fuerzas que las mantienen ohesionadas y se separen unas de otras,
quedando partíulas aisladas o pequeños aglomerados que viajan on el ujo
de gas y se argan por ontato on otras superies.
El primer prototipo que se diseñó para dispersar y argar la muestra haía
uso de un pulso orto (∼200 ms) de aire seo dentro de una pieza de geome-
tría ilíndria (diámetro interior 2 mm) que ontenía una muestra de polvo.
Éste sale eyetado a través de un pequeño oriio lateral (Figura 4.2a), y las
partíulas aeleradas olisionaban on la ara interna de un segundo uer-
po ilíndrio fabriado en idéntio material al anterior (PTFE), por lo que
atúa omo triboargador dando lugar a la arga por ontato en el polvo.
En la Fig. 4.2b se ilustran 10 medidas realizadas on el onjunto disparador-
triboargador-jaula de Faraday para bolas de vidrio 5-50 µm almaenadas a
humedad y temperatura ambiente. Las partíulas dispersadas se reogían en
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(a) Seión transversal del
primer prototipo dispersador-
triboargador.
(b) Carga espeía media ± 1 desviaión estándar
(franja horizontal) tras 10 medidas on bolas de vi-
drio 5-50 µm dispersadas on aire seo. La masa
reogida en la jaula de Faraday para ada medida
aparee en rojo.
Figura 4.2
una jaula de Faraday onetada a un eletrómetro Keithley 6512 funionan-
do en modo oulombimétrio (fondo de esala 20 nC), y después se pesaba en
una balanza de preisión para averiguar la antidad de material que había
aído. Ésta osiló entre 3 y 9 mg durante las 10 medidas realizadas, y la
arga medida en las partíulas resultó ser positiva siempre, según lo espera-
do por estar el disparador y triboargador fabriados en teón, el material
que oupa la posiión más negativa (tendenia a argarse negativamente) en
las series triboelétrias. Este montaje presentaba sin embargo desventajas
importantes para nuestro proyeto, omo son que las masas reogidas en la
jaula eran de ∼10 mg omo máximo, demasiado bajas para que exista una
fraión sólida representativa y haer alguna medida sobre el empaqueta-
miento de las partíulas, y por tanto, del efeto de la arga elétria en diho
ordenamiento. Una segunda desventaja era la diultad para dispersar mues-
tras de naturaleza ohesiva omo la féula de maíz, debido al pequeño oriio
de salida del dispersador, que provoaba atasos de material. Diámetros de
salida más grandes no resuelven el problema porque se pierde la apaidad
de dispersar las partíulas.
El prototipo posterior se onvertiría en denitivo porque soluionaba
estos problemas de masa dispersada y diultad en polvos ohesivos. La
unidad de dispersión ya fue desrita en el apitulo 3, y era una trompa de
agua de efeto Venturi modiada para usar gas omo uido de trabajo.
Esta unidad es apaz de trabajar de manera ontinua siempre que el ujo de
entrada de gas no se orte, y tampoo lo haga la alimentaión de sólido por el
puerto de baja presión. El meanismo para introduir muestra en la entrada
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(a)
(b)
Figura 4.3: a) Celda vibrada, onguraión de alimentaión y dispersión para muestras
ohesivas. b) Detalle de la elda sujeta a la mesa vibratoria, argada on féula de maíz.
ambia dependiendo del grado de ohesividad de la muestra. Cuando ésta es
poo ohesiva y uye on relativa failidad usamos un silo pequeño on una
apertura irular ajustable en su base, a través de la ual ae por gravedad
el medio granular (Fig. 4.4). Cuando la muestra es demasiado ohesiva para
abandonar el silo sólo por la fuerza gravitatoria, éste se sustituye por una
elda retangular de metarilato, estana y on un ltro poroso en su interior
sobre el que se deposita la muestra (Fig. 4.3). Mientras una mesa vibratoria
agita la elda, un ujo de gas pasa a través del ltro, y entre ambos ayudan
a desagregar la muestra. Se genera así un ujo de partíulas elutriadas que
sale por la parte superior de la elda haia el puerto de entrada del Venturi.
Independientemente de si se usa silo o elda vibrada, los audales de salida
del Venturi se mantienen siempre en un rango que provoquen una veloidad
de entrada de gas en el triboargador de entre 10-20 m/s.
Respeto al triboargador, en este montaje se han usado dos: uno fabria-
do en nylon (aislante elétrio) y otro en aero (ondutor). El triboargador
en nylon fue meanizado omo un ilón, on una boa ónia en su parte
inferior que sirve de salida para el material (longitud 350 mm, diámetro in-
terior di = 74 mm), siguiendo las reglas de diseño básias para este tipo de
separadores [111℄. Citar brevemente que los ilones son dispositivos para la
separaión de partíulas dispersas en una orriente de gas, on una eienia
de separaión que teóriamente supera el 90% si el diámetro medio de par-
tíula es mayor que ∼15 µm. Para diámetros menores la eienia deree
exponenialmente. El gas que entra en el ilón transportando las partíulas
en suspensión es obligado a uir en trayetorias helioidales y, mientras éstas
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Figura 4.4: Esquema y fotografías del montaje experimental para medir el nivel de arga
elétria en polvos dispersados y sedimentados. La malla metália alrededor de la jaula de
Faraday se oneta a tierra y ayuda a aislar de interferenias. (*) Cuando se usa tubo de
aero omo triboargador, se oneta a tierra mediante un eletrómetro.
pierden energía inétia y se desargan por la boa ónia, el gas sale libre
de partíulas por un agujero en la parte superior. Por el elevado número de
olisiones que ourren on la paredes interiores, los ilones son muy onve-
nientes para ensayos de arga de polvos [79, 80, 112, 113℄ e inluso a esala
de planta piloto, para separaión de residuos [114116℄. El triboargador en
aero (L = 540 mm, di = 21 mm) es de geometría ilíndria, y su apaidad
de limpiar el gas de las partíulas que arrastra es menor que la del ilón. Lo
onsigue porque, una vez que el gas de transporte entra en él, su veloidad
deree al aumentar la seión y también las fuerzas de arrastre sobre las
partíulas, on lo que ya no pueden ser sostenidas en el ujo de gas y aen
por gravedad a la salida del tubo haia la jaula de Faraday. También es de uso
omún la onguraión de tubo en trabajos experimentales, espeialmente
uando se intenta simular sistemas de transporte neumátio [117,118℄. Tanto
en ilón omo en tubo de aero la entrada de gas proveniente del Venturi se
hae de manera tangenial al eje longitudinal del triboargador, ya que así
se ve poteniado el número de olisiones entre las partíulas y las paredes
interiores del triboargador.
Cuando se usa el triboargador de aero se oneta un eletrómetro pro-
gamable (Keithley 6512) funionando omo amperímetro entre tierra y el
triboargador, de manera que mide la orriente elétria que uye entre el
triboargador y las partíulas. De esta orriente, por integraión numéria se
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obtiene la arga total Qdisp transferida a las partíulas en dispersión. Para
reduir el ruido elétrio por aoplamiento apaitivo on los dispositivos
alrededor, se usa una malla metália onetada a tierra y que reubre el
tubo de aero, pero sin ontato entre ambos. El uso de triboargadores de
naturaleza aislante y ondutora nos permitirá onoer si los meanismos
mirosópios de la transferenia de arga entre las partíulas y las paredes
del triboargador tienen algún efeto en la arga adquirida.
Tras abandonar el triboargador las partíulas argadas aen por grave-
dad en una elda ilíndria fabriada en material aislante (metarilato), que
está errada en su parte inferior on un ltro poroso metálio para deposi-
tar las partíulas. Este ltro está elétriamente aislado del exterior de la
elda. La elda está oloada dentro de la jaula de Faraday, que a su vez
viene onetada por able oaxial a un pioamperímetro Keithley 6485. Éste
mide la orriente elétria que se mueve entre tierra y la parte interna de
la jaula de manera ontinua, y sus datos se pasan a un ordenador personal
on software lieniado LabVIEW
R©, donde se integran numériamente para
obtener la arga que hay en la elda de metarilato en funión del tiempo,
Qsedim(t), y que se orresponde on la arga del medio granular que sale del
triboargador y sedimenta. Nótese que haemos distinión entre la arga que
es transferida al polvo uando está disperso, Qdisp, y la que tiene al sedimen-
tar en la elda, Qsedim. En el montaje también existe una balanza (Mettler
Toledo AB2014-S o Preisa XT) sobre la que desansan la jaula de Faraday
y la elda, de manera que on el mismo software se registra la masa en la
elda en funión del tiempo, m(t). Los datos de arga y masa se registran a
una veloidad de entre 4-10 muestras/segundo.
4.2.1. Materiales
Durante el proyeto se puso énfasis en la importania que tenía para los
soios industriales el estudio de materiales de naturaleza inorgánia y del
ontrol de la humedad en la muestra. En plantas industriales situadas en
limas fríos (baja humedad relativa ambiente) la ohesividad o la failidad
para adquirir arga elétria por rozamiento/ontato dieren notablemente
de aquellas instaladas en ambientes moderadamente húmedos o muy húme-
dos.
La temperatura de trabajo y almaenamiento de los materiales en es-
te proyeto fue siempre la ambiental, y los valores de humedad relativa de
almaenamiento, prinipalmente tres. Muestras de ada material eran alma-
enadas en ampanas de vidrio. En la de 60% HR se introduía junto a las
muestras una mezla de glierina/agua on una proporión bien denida [119℄
que hae que la presión de vapor del agua sea la adeuada para alanzar un
grado de humedad determinado. Una segunda ampana tenía aetato potási-
o, altamente higrosópio [120,121℄, para alanzar el 30% HR. En la terera
ampana se llevaban a abo ilos de vaío on bomba de aeite y relleno
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 Tiempo (días)
























Figura 4.5: Letura de las sondas de humedad dentro de ada una de las ámaras de
almaenamiento de los materiales durante un periodo de 15 días.
N2 seo desde una bala de gas para mantener las muestras en torno al 10%
HR. Las humedades se midieron on sondas programables de Lasar Ele-
tronis In. (Fig.4.5). Cuando se menionen resultados para muestras que no
fueron guardadas en ondiiones ontroladas, así se indiará. A ontinuaión
nombraremos los materiales y proveedores usados:
Bolas de vidrio 5-50 µm (Duke Sienti Corp). Medio granular
inorgánio no ohesivo. Compuestas de vidrio omún (omponentes
mayoritarios SiO2 y Na2O), tiene una distribuión de diámetro de
partíula medio entre 5 y 50 µm.
Bolas de vidrio 70-110 µm (Sigmund-Lindner GmbH). Partíulas
de vidrio omún, material inorgánio no ohesivo.
Bolas de vidrio 90-150 µm (Sigmund-Lindner GmbH). Compues-
tas de vidrio omún, material inorgánio no ohesivo.
Poli-metil-metarilato (PMMA) (Polysienes In.). Material inor-
gánio no ohesivo on distribuión de diámetros muy estreha (mono-
dispersa).
Féula de maíz. Material orgánio ohesivo.
Azúar omún. Material orgánio no ohesivo.
Sémola de trigo. Material orgánio no ohesivo.
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Material Diámetro medio (µm)
Bolas de vidrio 5-50 33.9
Bolas de vidrio 70-110 92.0





Tabla 4.1: Diámetro Sauter medio de partíula medido por difraión láser (Mastersizer
2000) en dispersión on aire seo a 1 bar.
Figura 4.6: Fotografía bajo lupa óptia de bolas de Pmma (izqda.) y azúar (dha.).
4.2.2. Inertidumbre en la medida
Las fuentes de error prinipales son el ruido elétrio que se indue en el
montaje por interferenias externas y la inertidumbre en la masa de partí-
ulas dispersada. El primer aso se ve atenuado por las mallas metálias de
proteión alrededor de la jaula de Faraday y del tubo de aero (uando se
usa omo triboargador). Con el sistema enendido y un osilosopio one-
tado a la salida del pioamperímetro o del eletrómetro, la señal de ruido
media fue evaluada en Vp−p ≃ 20mV y Vrms ≃ 7mV . Como las señales de
salida de estos aparatos tienen un valor máximo de ±2 V independientemen-
te de la esala de medida, resulta en una relaión señal-ruido de 1 a 0,0035
(= 7×10−3/2).
Respeto a la inertidumbre en la masa dispersada, ∆mdisp, sólo es rele-
vante uando se usa el tubo de aero omo triboargador. La razón es que
on él se mide la arga total transferida a las partíulas por las superies del
triboargador (Qdisp), y por tanto debemos onoer la antidad de muestra
que entra en él. No toda la muestra inyetada en el Venturi llegará al tribo-
argador, pues parte quedará adherida a las superies de tubos y Venturi,
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y en las propias paredes del triboargador. Así, uando usamos la masa de
material que ae a la jaula de Faraday para asignarle una arga total trans-
ferida Qdisp, se está sobreestimando la arga elétria edida a la muestra.
La manera de aproximar la antidad de material perdida por adhesión a las
superies es medir la que se inyeta desde el silo y omparar on la que se
reoge en la jaula de Faraday. La diferenia proporiona la masa perdida.
De este modo se puede evaluar la relaión Qdisp/mdisp y su barra de error.
Los valores típios de masa perdida respeto a la inyetada desde el Venturi
osilan entre el 19%-69% para las bolas de vidrio 5-50 µm hasta el 1%-20%
para las bolas de vidrio 90-150 µm. En general, estos porentajes dereen a
mayor tamaño medio de partíula y mayor humedad relativa de la muestra.
Este heho también se observa visualmente, pues al terminar el experimento
una inspeión del interior del triboargador y tubos aesorios revela la au-
senia de adhesión en muestras de tamaño grande omo Pmma o azúar y un
aumento a medida que se usan bolas de vidrio más pequeñas. Otra variable
en la que ∆mdisp inuirá es la fraión volumétria de la dispersión, φ -omo
se verá en la seión de resultados-, denida omo la fraión de volumen
que el polvo oupa uando está en forma dispersa en el gas.
4.3. Resultados
4.3.1. Carga en materiales dispersados
Como se ha itado previamente, la arga en partíulas dispersadas se
puede medir si el triboargador usado es el de aero. La Figura 4.7 muestra
la intensidad de orriente que va al triboargador de aero, medida on el
eletrómetro según se inyetan bolas de Pmma durante un tiempo deter-
minado. El eje horizontal seundario es la masa reogida en la elda de la
jaula de Farday onforme avanza el experimento. La integraión numéria de
la orriente nos da la arga adquirida por las partíulas. Diha arga tiene
signo negativo (las partíulas se argan negativamente), pero en la Figura
se representa el valor absoluto de Qdisp. La relaión entre Qdisp y la masa
medida en la jaula de Faraday tiene un aráter aproximadamente lineal.
Esto india que, asumiendo el mismo tamaño para todas las partíulas, éstas
obtienen una arga aproximadamente onstante a lo largo del experimento,
qdisp = Qdisp(mp/mdisp), donde mp es la masa de la partíula, que se deriva
de la densidad del material que la forma (por ejemplo, 2,5 g/cm3 para vidrio
y 1,18 g/cm3 para Pmma) y del diámetro medio de partíula listado en la
Tabla 4.1, mp = ρpπd
3
p/6.
En la Figura 4.8 se muestra el valor absoluto de qdisp en funión del radio
de partíula medio (Tabla 4.1) para los experimentos on triboargador de
aero. Las líneas disontinua y ontinua representan los límites máximos de
arga superial sobre una partíula aislada para el aso de desarga orona
plana y desarga orona en régimen intermedio [22℄. A medida que se deposita
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Figura 4.7: Izqda: Intensidad de orriente medida por el eletrómetro a través del tri-
boargador de aero a una tasa de 4 muestras/seg para bolas de Pmma (sin ontrol de
humedad) dispersadas en aire seo. Dha: Carga (valor absoluto) resultante en funión de
la masa reogida. El eje horizontal en ambas inluye la masa de partíulas en la jaula de
Faraday onforme avanza el experimento.
más arga elétria sobre una superie aislada el ampo elétrio loal va
aumentando hasta alanzar el valor de rotura (Er = 3·106 V /m en desarga
orona plana y Er = 37r
−0,3
p en régimen intermedio) a partir del que toda
nueva arga elétria que se deposite en la superie se perderá.
Volviendo a la Figura 4.8, apareen resultados de experimentos llevados
a abo on muestras dispersas en N2 y aire, y de muestras almaenadas en
ondiiones sin ontrol de humedad y bajo humedades relativas desde 10% a
60%. Como no se observó un efeto laro de la humedad de almaenamiento
en qdisp, no está indiada en los puntos de la gura por simpliidad. Sí están
difereniados los puntos experimentales obtenidos on uno u otro gas de
dispersión. En las muestras en que se midió la antidad de masa inyetada
apareen las barras de error típias de qdisp.
En ualquier aso, y por la proximidad de la mayoría de los puntos a la
línea disontinua, se apreia que, independientemente de la naturaleza del
material, las ondiiones de almaenamiento o el gas dispersante usado, la
arga elétria transferida desde el aero a las partíulas es del orden del má-
ximo permitido según la desarga orona plana, y por debajo de la desarga
en régimen intermedio, aunque on una distania a los puntos experimen-
tales que no llegar a ser de un orden de magnitud. Es notable también que
esto ourra en materiales on partíulas de tamaño y morfología muy distin-
tas (alta esferiiad para Pmma y bolas de vidrio e irregulares en el azúar).
Al entrar de manera tangenial las partíulas olisionan varias vees on el
interior del triboargador [122℄. Sin embargo, estas medidas son un valor
promedio resultado de dividir la arga total entre el número total de partí-
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Figura 4.8: Carga (valor absoluto) por partíula en funión del radio medio, rp para
materiales almaenados entre 10-60% de HR, a humedad ambiente, y dispersos en aire
seo y N2. Se añaden barras de error por efeto de la fraión de masa dispersada que
queda adherida y no ae a la jaula de Faraday. () Desarga orona plana, qplanacorona,max =
4piεo3·10







ulas, y por tanto no ayudan a difereniar si lo que ourre en el triboargador
es que las partíulas van obteniendo mayor arga durante las suesivas o-
lisiones hasta alanzar su nivel nal, o bien algunas de ellas obtienen muy
poa arga elétria mientras que otras alanzan el máximo permitido, su-
fren desarga al aire y vuelven a obtener arga en la siguiente olisión. Este
método tampoo ofree informaión sobre el tipo de hoque predominante
(partíula-superie o partíula-partíula), aunque la baja onentraión de
sólidos en dispersión usada en los experimentos indiaría dominania del ho-
que partíula-superie. Los riterios bajo los que denimos nuestros ensayos
omo de baja onentraión son los de Klinzing [77℄ y Matsuyama [104℄. Bajo
el primer riterio, para que una suspensión sea onsiderada diluida la rela-
ión de ujos másios de partíula y gas ha de estar omprendida entre 0 y
15 [77℄. En nuestros experimentos nuna se sobrepasó el valor 2,5. El segundo
riterio lo desribiremos en detalle, y parte del estudio teório-experimental
de los autores de la referenia [104℄ en relaión al ujo de partíulas a través
de tubos de transporte ondutores y la onseuente generaión de arga
elétria.
El aso ideal de un partíula argada y aislada no es realista bajo ningún
punto de vista uando se trabaja on polvos; las partíulas argadas veinas
y paredes de transporte/almaenamiento eranas tendrán inuenia en la
eletrostátia del sistema. Para alular la arga elétria máxima permitida
en partíulas que se mueven dispersas en un ujo de aire por el interior de
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un tubo ondutor, Matsuyama [104℄ lleva a abo simulaiones numérias en
las que las onsideraiones más importantes son:
1. Todas las partíulas son esférias y de idéntio diámetro. Compuestas
por material dielétrio de onstante dielétria 2.
2. La transferenia de arga sólo ourre en los hoques partíula-superie,
nuna en partíula-partíula.
3. Cada partíula tiene una arga q homogéneamente distribuida sobre
toda su superie.
4. El ampo elétrio resultante sobre la superie de una partíula pro-
blema es la suma de varios términos: Eo, el ampo elétrio generado
por toda la suspensión de partíulas. Ep, el generado por la polariza-
ión de la propia partíula. Eq, debido a la arga q sobre la partíula
problema. Eim, ampo generado por la arga imagen en la superie
del tubo ondutor.
5. La onentraión de las suspensiones aluladas viene dada por la
fraión en volumen de partíulas φ. Se dene omo el volumen que
oupa el sólido (partíulas) sobre el volumen total (gas+partíulas).
Abara un rango que ubre desde supensiones diluidas a onentradas
(10−8 − 0,5 m3/m3).
La relaión obtenida para la arga máxima en dispersión en funión del
tamaño de partíula (dp), la onentraión de la suspensión (φ) y el diámetro





donde la arga resulta en oulombios si las variables de la euaión on
dimensiones de longitud tienen unidades de metro. Esta expresión muestra
dos regiones bien difereniadas en funión de φ. Para ilustrarlo gráamente




donde el denominador es el área superial de la partíula onsiderándola





Con esto hemos representado en la Figura 4.9 la arga superial adqui-
rida por las muestras en el triboargador de aero. Para el áulo del área
superial se usaron los diámetros medios de la Tabla 4.1. φ se deriva del
ujo másio medio de muestra y el audal de gas usado. El ujo másio
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Figura 4.9: Carga superial espeía adquirida en el triboargador de aero en funión
de la onentraión adimensional η = φD/dp de la dispersión, onforme al trabajo de
Matsuyama [104℄. (1) Resultados on partíulas de polietileno de Cartwright [123℄. (2)
Vidrio, Nieh [124℄ y eniza, Matsusaka [81℄. (3) Poliestireno, Gajewski [125℄. (4) Alúmina,
Matsusaka [86, 126℄.
sale de dividir mdisp entre el tiempo de duraión del experimento, y para
el audal de gas tenemos audalímetros de resistenia (SMC). En nuestros
datos experimentales sólo se inluyen las barras de error de las bolas de vi-
drio 5-50 µm, las barras en las bolas de 90-150 µm son más pequeñas que
el símbolo de la gura. Las regiones oloreadas son valores adaptados por
los autores de [104℄ a partir de otros trabajos experimentales (referenias en
pie de gura). En éstos se usaron tubos metálios (aero, obre, aluminio o
latón) omo triboargador, on diámetros D entre 4,7− 10 m, y longitudes
entre 2 y 35 m. En forma de líneas disontinuas se inluyen los valores de
arga superial máxima σd,max en funión de η para el diámetro de nuestro
triboargador de aero D = 2,1 m y diámetros de partíula de 10 y 200
µm, similares a los materiales féula de maíz y Pmma. Observamos que la
línea de dp = 10 µm se sitúa por enima; según este trabajo las partíulas
más pequeñas soportan más densidad de arga superial. La línea azul está
tomada del artíulo y repite la tendenia de menor arga superial máxima
a mayor diámetro medio dp. El diámetro del tubo, D, tiene el mismo efeto
en la arga superial que dp.
Nuestros datos experimentales aen en una zona por debajo de las líneas
de σd,max, en la región en que éstas son horizontales. Como se menionó
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Figura 4.10: Izqda: Intensidad de orriente en la jaula de Faraday a una tasa de 4 mues-
tras/seg para bolas de Pmma (sin ontrol de humedad) en aire seo. Dha: Carga en funión
de la masa reogida. El eje horizontal de las dos guras inluye la masa de partíulas en
la jaula de Faraday onforme avanza el experimento
llamaremos R1 y R2. En R1 la dispersión es lo suientemente diluida (η ≪)
para que los efetos de las argas situadas alrededor de la partíula problema
(efetos espaiales) no inuyan en σd,max. En esta parte σd,max(η)≈cte y la
línea es horizontal. En R2 la relaión entre arga y η se torna inversa, y las
líneas teórias olapsan en una sola. Aquí la inuenia del parámetro η en
la arga máxima es fuerte. Esta es la zona en que los efetos espaiales son
dominantes, tanto las argas en partíulas veinas omo en las paredes del
tubo ondutor se vuelven determinantes. La zona de transiión entre R1 y
R2 va ambiando en funión del tamaño de partíula y del diámetro de tubo.
Que los datos experimentales de todos nuestros materiales aparezan en
la zona R1 respalda que hayamos usado anteriormente (Fig. 4.8) la desarga
orona plana y de régimen intermedio para partíulas aisladas. De heho los
valores onstantes de σd,max se pueden transformar en un ampo elétrio
máximo, que los autores alulan en 5,93 MV/m, aproximadamente el doble
que el valor de ampo rítio Er que usamos para la desarga plana.
Los resultados de este trabajo apuntan el efeto limitante que tiene la
onentraión de partíulas en la arga máxima. En los siguientes apartados
onstataremos que este efeto ontinúa para onentraiones mayores que las
dispersiones, en onreto en materiales sedimentados.
4.3.2. Carga en materiales sedimentados
Una vez que los materiales salen del triboargador aen a la jaula de
Faraday, sedimentan y se agregan en la elda ilíndria a la vez que el pi-
oamperímetro mide la intensidad de orriente.
La Figura 4.10 ilustra la intensidad de orriente que pasa a la jaula de
Faraday y la arga total a la que equivale, durante el transurso del expe-
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Figura 4.11: Comparaión entre arga por partíula en el triboargador de aero y en la
jaula de Faraday. Las líneas representan una relaión entre ambas de 1:1, 1:10 y 1:100.
rimento. Estos datos se reogieron en el mismo ensayo que el representado
en la Figura 4.7, para bolas de Pmma en aire seo y triboargador de aero.
Idealmente toda la arga adquirida por las partíulas en el triboargador
Qdisp al nal del experimento de la gura 4.7 debería llegar a la elda en la
jaula de Faraday. Sin embargo no ourre así, siendo notable la gran diferenia
entre la arga transferida del triboargador a la muestra y la que el polvo
tiene uando entra en la jaula de Faraday (Qsedim), aproximadamente 40000
nC frente a 400 nC. En todos los materiales se tiene que Qsedim<Qdisp. Tam-
bién es evidente que la relaión entre Qsedim y msedim se torna sub-lineal,
a diferenia de la dependenia observada en el triboargador, próxima a la
linealidad. Ambos aspetos se reproduen en la mayoría de ensayos inde-
pendientemente del material, lo que india que existe una desarga parial
a medida que ae o bien ésta ourre uando sedimenta en la elda. De los
datos de arga en la jaula de Faraday se pueden alular la arga media por
partíula, qsedim = Qsedimmp/msedim.
En la Figura 4.11 omparamos los valores de arga media por partíula
según lo medido en el triboargador de aero y lo registrado en la jaula de
Faraday para diversos materiales. Las líneas inluidas en el gráo ayudan
a identiar que la mayoría de datos experimentales presenta una arga por
partíula en la jaula de 10 a 100 vees menor que la arga en dispersión.
En relaión a la dependenia sub-lineal observada, ésta nos die que la
apa de polvo sedimentado no se enuentra uniformemente argada. La pen-























Figura 4.12: qmr de materiales sedimentados, medidos en la jaula de Faraday tras arga











Si mantenemos uniforme el ujo másio de partíulas haia el triboar-
gador la transferenia de arga on éste también lo es, y el valor de qmr se
mantiene onstante (Fig. 4.7). En la jaula de Faraday el ujo de partíulas
que sedimenta ae de manera ontinua desde el triboargador, y sin embargo
qmr va disminuyendo, lo que signia que ada porión de muestra que llega
añade menos arga que la anterior.
Cuando alulamos el valor de qmr en los experimentos, nosotros toma-
mos un valor medio dado por el oiente entre el valor nal de Qsedim y la
masa total sedimentada. Los qmr medios resultantes se reogen en la Figura
4.12 para todos los experimentos disponibles: usando el ilón y en el tubo de
aero, dispersos en aire y N2, y almaenados a distintas humedades relativas.
Las barras de error en la masa sedimentada (sensibilidad en la balanza, 0,001
gr) y en la arga espeía (relaión señal-ruido, 1:0,0035) son despreiables
frente a las esalas de la gura. Aunque existe una alta dispersión en los datos
se apreia que para un material dado la arga espeía tiende a disminuir a
medida que la masa reogida ree, en onordania on la dependeia sub-
lineal observada entre Qsedim y msedim. Los autores en la referenia [78℄ han
registrado este desenso de qmr on la masa agregada, aunque en muestras
de hasta 1 gr solamente. Siguiendo on la gura 4.12, resultados obtenidos
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on uno u otro triboargador siguen la misma tendenia, apuntando a que
el meanismo que limita la arga en materiales sedimentados es el mismo, a
pesar de que no se pueda medir Qdisp en el ilón de nylon.
Para expliar la gran diferenia entre niveles de arga en las partíulas en
dispersión y en la elda de reoleión, una respuesta es que la arga se pierde
durante la sedimentaión del material. Reordemos que la arga superial
en una partíula viene limitada por el ampo elétrio en su superie, pues
éste atrae iones del gas irundante que neutralizan parialmente la arga.
Durante la agregaión del medio granular en la elda ourre un inremento
en la onentraión espaial de arga, generando ampos elétrios loales
más intensos que aumenten la poblaión de iones en el gas alrededor. Es
razonable pensar que la arga en el material tiene ierta movilidad, lo que
ayudaría a una redistribuión parial de arga en el medio mientras el polvo
sedimenta. Por tanto hay 3 puntos importantes a tener en uenta:
Aumulaión de arga en la elda durante la sedimentaión.
Disipaión de arga superial por el efeto neutralizador de la pobla-
ión de iones en el gas.
Redistribuión de arga en el seno del material. Es equivalente a on-
siderar que el material tiene una ondutividad elétria efetiva.
Partiendo de estas onsideraiones presentaremos un modelo simple que,
a pesar de no ser realista geométriamente, subraye algunos rasgos signia-
tivos.
4.3.3. Modelo eletrostátio simple para desarga de mate-
riales durante la sedimentaión
Aunque la geometría en la elda es ilíndria, para estos álulos se on-
sidera la agregaión de partíulas esférias y monodispersas en tamaño para
formar un sólido granular de geometría esféria a su vez. El diámetro de las
partíulas es dp, on una arga elétria q, y densidad ρp. La arga espeía
de la partíula será q/m, que denominaremos k por simpliidad. Asumimos
que las partíulas retienen su arga iniial durante el proeso de sedimenta-
ión y agregaión que forma un aglomerado esfério on volumen V y fraión
sólida φ. El aglomerado tendrá una arga total kρsφV , y una densidad de
arga volumétria:
ρoe = kφρp (4.4)
Si el radio de la esfera es R, la omponente radial del ampo elétrio a














donde ε es la permitividad elétria de la esfera, que depende de la permi-
tividad elétria de la partíula y de la fraión sólida de la esfera. Como la
permitividad elétria de un material es siempre mayor que la del vaío, el
ampo elétrio alanza su valor máximo en la ara externa de la superie
de la esfera (r = R). Este valor máximo aumenta linealmente al reer el
radio de la esfera. Esto signia que existe un radio Ro en el que el ampo
elétrio en la superie externa es lo suientemente grande para omenzar
la desarga orona. Tomando el ampo rítio en la desarga orona plana





Si la esfera ree por enima de Ro, las nuevas partíulas que se depositan
en su superie han de perder parte de la arga. Asumiendo que la arga
remanente es aquella que hae que el ampo elétrio en la superie sea Er
y que no hay argas superiales en la esfera, se puede mostrar que la arga














Para alular el valor de Q en una esfera formada por la deposiión de
partíulas de Pmma, sustituimos ρp = 1,18 g/cm
3
, φ= 0,6, dp = 200 µm y
q = 4,4 pC, donde este valor de arga es uno de los obtenidos para Pmma
en dispersión durante las medidas on triboargador de aero. El resultado
se presenta en la gura 4.13, y reprodue la dependenia sub-lineal entre la
masa del agregado y la arga total observada en las medidas en la jaula de
Faraday. Por tanto, la onsideraión durante los álulos de este apartado de
que existe un ampo elétrio máximo que promueve la desarga parial de
las partíulas al aire durante la sedimentaión y agregaión onsigue repro-
duir un heho observado experimentalmente. Como detalle, el valor de Ro
obtenido son 124 µm; quiere deir que un aglomerado formado por solamente
dos partíulas de Pmma argadas on 4,4 pC ya rean un ampo elétrio
en su superie uya omponente radial es mayor que el ampo rítio Er.
4.3.4. Modelo para la desarga de una monoapa innita de
polvo
En este modelo la geometría del material sedimentado es la de una apa
de extensión innita en el plano xy, y altura variable que ree en direión
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Figura 4.13: Evoluión de la arga total Q en una esfera formada por partíulas de Pmma
(dp = 100 µm) on una arga iniial de 4,4 pC por partíula.
z a medida que se deposita nuevo material. Seguiremos onsiderando que es
la desarga orona el meanismo que libera arga desde las partíulas una
vez alanzado el ampo rítio de desarga orona plana Er = 3×106 V /m.
La apa de material desansa sobre una plaa ondutora para simular el
Figura 4.14: Modelo de monoapa de polvo argado. Las partíulas aen on una arga
iniial ρo sobre una plaa metália on arga superial iniial σp = 0 C/m
2
. La apa
aumenta su altura on el tiempo, y tiene una ondutividad elétria efetiva onstante
σ, y una densidad de arga volumétria ρ.
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ltro poroso de la elda ilíndria de la jaula de Faraday. Llamamos Fm
(kg/sm
2
) al ujo másio por unidad de área de las partíulas que aen sobre
la superie de la apa desde el triboargador. Sea ρm (kg/m
3
) la densidad





hasta llegar al tiempo nal t = tf , momento en que para la adiión de
partíulas nuevas y la apa de polvo alanza su altura nal Hf . Estudiar los
detalles de la desarga orona desde el nivel de partíula resulta ompliado,
por lo que simpliaremos los álulos suponiendo que la apa de material
tiene una ondutividad elétria efetiva σ. Representa la apaidad que
tienen las argas elétrias en el seno de la apa de polvo para desplazarse
una vez que omienza la desarga orona. Aunque de manera rigurosa el valor
de σ es distinto de 0 sólo uando hay desarga, en este análisis asumiremos
que tiene un valor onstante independiente del tiempo. La evoluión de la
densidad de arga ρ(z, t) (C/m3), el desplazamiento elétrio D(−→z , t) dentro
de la apa y la densidad de arga superial en la plaa ondutora σp(t)
(C/m
2
) vienen dadas por las soluiones de las euaiones:
∇ · −→D = ρ+ σpδ(z) (4.8)
∂ρ
∂t





= −jz(0, t) = −σ
ε
Dz(0, t) (4.10)
donde δ(t−zρm/Fm) es la funión delta de Dira y ρo representa la arga por
unidad de volumen de la apa innitesimal de partíulas que se deposita sobre
la apa ya sedimentada. Por la geometría plana del problema, los términos
difereniales son ∇= −→u z∂/(∂z), el desplazamiento elétrio es −→D = Dz−→u z
y la densidad de orriente es
−→
j = (σDz/ε)
−→u z. A medida que el polvo se
desarga, la densidad de arga en volumen ρ(z, t) deree desde el valor iniial
ρo: parte de la arga se pierde al aire mediante desarga orona y parte migra
haia el ltro metálio. Como ondiiones iniiales tomamos una altura de
polvo igual a ero (z(t=0) = 0) y que la plaa que representa al ltro está
desargada (σp(0, 0) = 0). Las soluiones de las euaiones 4.8-4.10 son:
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Figura 4.15: Perles de la evoluión del desplazamiento elétrio Dz (izqda.) en la olumna
de Pmma argado y de la densidad de arga volumétria (dha.) en funión del tiempo de
iniio desde la deposiión de las primeras partíulas y de la profundidad de apa argada.
Ambas magnitudes están en manera adimensional; el tiempo en unidades de [τ ]= ε/σ, y
la altura z en unidades de longitud Lz , depositada durante un tiempo τ= 1.
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en que dejan de aer partíulas nuevas sobre el sedimento. El tránsito entre
ambas ourre para un tiempo to. Durante la etapa de reimiento, si t≫ ε/σ
el vetor desplazamiento elétrio en la superie superior del polvo tiende
al valor límite:





La gura 4.15 representa los perles del desplazamiento y la arga volu-
métria dentro de la apa de polvo, para varios tiempos de deposiión. Estos
son los perles durante la etapa de reimiento (t < to). A mayor tiempo de
deposiión de polvo τ la altura de la apa z/Lz ree. Para onstruir la gura
se usaron las euaiones 4.11, 4.12 y datos experimentales de un ensayo de
dispersión de Pmma en aire on tubo de aero. Para la arga volumétria
iniial de las partíulas que llegan a la jaula hemos tomado ρo = ρp·qmr,
on ρp = 1,18 g/cm
3
y 92 nC/g la arga espeía. Hemos desrito previa-
mente ómo la arga espeía en la jaula de Faraday deree a medida que
avanza el experimento (Fig. 4.10); ya que el modelo de apa argada inluye
la desarga parial de las partíulas que sedimentan y se agregan omo au-
sa de este fenómeno, paree lógio derivar el valor de qmr de los instantes
iniiales del experimento, uando la elda de reogida se enuentra vaía y
aen las primeras partíulas desde el triboargador. En onreto, qmr = 92
nC/g es el valor de la arga espeía medido en el primer segundo del ex-
perimento. Suponemos que se mantiene onstante durante todo el proeso.
El ujo de alimentaión a la jaula, Fm = m˙/A = 0,0794 kg/m
2
s es el valor
medio medido durante todo el experimento (on m˙ ∼ 0,11 g/s). La densidad
media en el polvo ρm = φ · ρp, on una fraión sólida típia de φ = 0,6
para medios granulares agregados. La ondutividad media de una apa de
bolas de Pmma fue medida en gas seo omo σ= 1·10−13 S/m, según se
desribe en la seión de medidas de ondutividad elétria, Capítulo 5. La
onstante dielétria k = ε/εo del Pmma sólido osila entre 2,8 y 4. Para un
polvo on fraión sólida φ= 0,6 del mismo material, según la expresión de
Bruggeman [127℄ los valores límite orrespondientes son k = 1,94 y k = 2,50,
así que nos quedamos on una onstante dielétria media de k = 2,22.
Volviendo a la gura 4.15, según aumenta el grosor las fraiones más
profundas de la apa se desargan mientras las superiores mantienen arga
elétria. La profundidad de estas poriones on arga remanente es funión
de la ondutividad efetiva del polvo y del ujo másio de partíulas, aunque
es una dependenia débil porque la forma de los perles no ambia apreia-
blemente inluso si σ o Fm varían en un orden de magnitud. Por su parte el
desplazamiento elétrio (proporional al ampo elétrio) es distinto a ero
en las regiones del polvo on arga remanente y por enima de la superie
superior. Una distribuión de argas similar ha sido desrita previamente en
el llenado de silos [128℄.
El ampo elétrio por enima de la superie superior del polvo viene
dado por Ez = Dz(H, t)/εo. Asumiendo que el ampo elétrio máximo es
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Dejando ρo omo inógnita y sustituyendo el resto de variables se obtiene
que una arga espeía de 36 nC/g en las partíulas que aen a la jaula es
suiente para alanzar el ampo elétrio de rotura en la superie del polvo.
El valor experimental de 92 nC/g es mayor; por tanto, de auerdo al modelo
en nuestros experimentos se alanza la desarga al aire en la superie del
polvo, de ahí la relaión sublineal entre Qsedim y msedim.










































; t ≥ to (4.18)
y sumándole el término de densidad de arga en la plaa metália obtenemos
la arga total por unidad de área en la jaula de Faraday. Si están ayendo
partíulas nuevas sobre la apa:
Q
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y una vez que la apa deja de reer porque no hay más aporte de partíulas,

















(Q/A + σp)to sale de sustituir to en la euaión 4.19. La evoluión tempo-
ral de la arga total en la jaula está en la gura 4.16, generada on los
mismos datos experimentales que en la gura 4.15, aunque inluimos la evo-
luión para dos ondutividades efetivas diferentes, según se midieron on
aire húmedo y N2 seo (Cap. 5). Tanto la arga total omo el tiempo están
representados en forma adimensional. Se representan las ontribuiones del
polvo y de la plaa porosa a la arga total. En las etapas iniiales de ambas
gráas la apa ree y también la arga total, on una relaión sublineal. En
la prediión on mayor ondutividad efetiva aparee una zona de arga
onstante o plateau en que la apa sigue reiendo en altura pero la arga
aportada por las partíulas nuevas se pierde por desarga al aire, sin variar
el total aumulado en la jaula de Faraday. Cuando se para el experimento
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en el tiempo to la arga total omienza a deaer a un ritmo que depende
de la ondutividad media en el polvo. La gráa on menor ondutividad
(1·10−13 S/m) también presentaría este plateau si to se hae lo suiente-
mente grande, ya que la migraión de arga elétria en el seno de la apa
es más lento. En los resultados experimentales nuna se llegó a observar la
zona de arga onstante, solamente la etapa sublineal (Figura 4.10).
(σ/ε) t































































Figura 4.16: Evoluión de la arga dentro de la jaula de Faraday según el modelo de apa
argada para partíulas de Pmma. qmr = 92 nC/g, ρp = 1,18 g/m
3
, Fm= 0,0794 kg/m
2
s,
φ= 0,6, k = 2,22. Arriba, σ= 1·10−13 S/m. Abajo, σ= 1·10−11 S/m,
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205 nC/g ; 0.04 g/s
9.2 nC/g ; 0.24 g/s
Figura 4.17: Evoluión de la arga espeía (E. 4.19) dentro de la jaula de Faraday
según el modelo de apa argada para partíulas de Pmma. ρp = 1,18 g/m
3
, φ= 0,6,
σ= 1·10−13 S/m, k = 2,22.
4.3.5. Comparaión entre modelo de apa argada y resulta-
dos experimentales
Con la euaión 4.19 se puede derivar también la arga espeía qmr
de un material en la jaula de Faraday en funión de la masa, a la manera en
que se presentaron los experimentos en la gura 4.12. Por un lado, la masa
reogida en la jaula es proporional al tiempo transurrido, relaionados
ambos por el ujo másio de partíulas m˙. Por el otro, al multipliar la
arga por unidad de área (Q/A+ σp) por la seión de la elda de reogida
tenemos la arga total Q, y nalmente la arga espeía si dividimos por la
masa reogida. En la gura 4.17 se omparan la arga espeía experimental
de los distintos materiales y el resultado de la euaión 4.19 para bolas de
Pmma. Los valores de ondutividad elétria del polvo, densidad y onstante
dielétria son 1·10−13 S/m, (0,6·1180) kg/m3 y 2,22, respetivamente. Para
la arga volumétria de las partíulas, se tomaron los valores máximo y
mínimo de entre todas las series experimentales on Pmma en ilón y tubo
de aero y sus orrespondientes ujos másios medios durante la medida.
Buen número de puntos experimentales del Pmma se enuentran situados
entre las dos líneas derivadas del modelo de apa.
En la gura 4.18 tenemos la omparaión on el modelo de apa argada















41 nC/g ; 0.10 g/s
8.4 nC/g ; 0.05 g/s
Figura 4.18: Evoluión de la arga espeía (E. 4.19) dentro de la jaula de Faraday según
el modelo de apa argada para partíulas de vidrio 5-50 µm. ρp = 2,50 g/cm
3
, φ= 0,6,
σ= 1,5·10−9 S/m, k = 2,36.
inluidas a pie de gura, en donde la ondutividad efetiva σ en N2 seo
está tomada del apítulo 5. La diferenia on los experimentos de dos órdenes
de magnitud aproximadamente; el modelo predie una pérdida de arga más
rápida que en los resultados, lo que lleva a una arga remanente en la masa
de polvo sedimentado más pequeña que las medidas experimentalmente.
Hagamos notar que el únio meanismo de liberaión de arga onsidera-
do durante el planteamiento de las euaiones ha sido el de desarga al aire,
sin imponer límite alguno en la antidad de arga por unidad de tiempo que
se puede liberar. Es oportuno uestionarse la validez de esta asunión, pues
a pesar de que los ampos elétrios eranos a la superie sean apaes de
ionizar el aire irundante y relajar la arga elétria, el valor máximo de
arga por unidad de tiempo que se pueda relajar estará limitado por la natu-
raleza del meanismo de desarga. Hay un auerdo entre los autores respeto
al meanismo dominante, la desarga orona, pues en los polvos argados
se umplen ondiiones neesarias para este meanismo omo que el ampo
elétrio sea fuertemente no uniforme y que al menos uno de los eletrodos
sea de pequeño tamaño en omparaión on la separaión entre eletrodos.
En polvos argados el eletrodo a alto potenial son las partíulas on arga
superial, que rean un ampo elétrio intenso y atúan omo eletrodo de
pequeño tamaño. En su libro sobre desarga en gases, Raizer [129℄ arma que
a pesar de que una desarga orona es apaz de produir una gran orriente
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desde el eletrodo generador, llega a verse limitada por la arga espaial. Es-
ta es la arga elétria que está distribuida por el espaio erano a la zona
de generaión, y que por tener misma polaridad que los portadores nuevos
produidos, repelen a éstos haia el eletrodo generador o de alto potenial.
4.4. Resumen
En el presente apítulo hemos presentado las ténias usadas para la ge-
neraión y medida de arga por ontato de masas de partíulas suiente-
mente grandes para formar una estrutura denida. Hemos omprobado que
la arga adquirida por las partíulas dependen del tamaño de éstas prinipal-
mente, en detrimento de otros fatores omo humedad de almaenamiento,
humedad del gas o omposiión de la partíula. Sin embargo la arga rema-
nente en el material sedimentado se ha mostrado fuertemente independiente
de los triboargadores usados, los valores de humedad relativa, el tipo de
material y el tamaño medio de partíula. Sí que existe dependenia entre la
arga nal en el polvo y la variable masa sedimentada.
Se ha medido una pérdida de arga de las partíulas sedimentadas res-
peto a su estado en dispersión y, aunque no podemos desartar que diha
pérdida pueda ourrir también durante la aída de las partíulas haia la
elda de sedimentaión, la onsideraión de que existe un ampo elétrio
rítio de rotura Er que provoa desarga elétria al aire permite repro-
duir la relaión sub-lineal medida entre arga total y masa, primero en un
modelo eletrostátio simple de simetría esféria y después en un modelo de
apa argada de geometría plana. Aunque el modelo de apa simplia la
geometría real de la elda en la que sedimenta el polvo y obvia las propiedades
elétrias del gas, onsigue reproduir la relaión dereiente entre la arga





En triboeletriidad en medios granulares, la ondutividad elétria del
medio es esenial para entender la relajaión de arga; de ello depende la
vida media de la arga en la superie de las partíulas. Si las partíulas
no tienen un aráter aislante marado y existe un amino a tierra, la on-
duión elétria disipa la arga de manera rápida y ésta no se aumulará.
La relajaión de arga en un medio granular ourre de manera exponenial,
exp(−t/τ), donde t es el tiempo, τ= kεoγ el tiempo de relajaión, k la ons-
tante dielétria y γ la resistividad en S−1m. Para [102℄ la forma exponenial
es más apropiada si γ≤1013 S−1m, o, lo que es lo mismo, si la ondutividad
σ= 1/γ≥10−13 S/m. Al ser un medio poroso, la fase gaseosa también on-
tribuye a la ondutividad total del medio granular, en mayor proporión a
medida que la resistenia elétria de las partíulas ree [130℄. También es
de esperar que la presión del gas (Pg) o el grosor de la apa de polvo (h)
inuyan en la ondutividad total [131℄.
La apaidad de un medio granular para aumular o disipar la arga ge-
nerada es también importante desde un punto de vista de seguridad, pues
materiales que retengan la arga durante más tiempo aumentan el llamado
peligro de desarga eletrostátia, pudiendo ausar degradaión, ombustión
o explosión de materiales e instalaiones según el aso. Por su trasendenia
en la seguridad de equipos y personal, existen guías y protoolos de alma-
enamiento y proesos para materiales y situaiones suseptibles de generar
desarga eletrostátia, omo el llenado de los tanques de ombustible en
aviaión o el transporte neumátio de sólidos granulares en tuberías. Estas
guías resultan prinipalmente de una amplia experienia en los proesos en
uestión más que de una omprensión rigurosa de los meanismos físios
impliados. En la tabla 5.1 se presenta la probabilidad de desarga elétri-









σ (S/m) τ (s) q/m (nC/g)
≥ ∼ 10−7 < 10−4 10−3 bajo
∼ 10−7 - 10−13 10−3 - 102 10−3 - 10−1 moderado (según
irunstanias)
≤ ∼ 10−13 > 102 > 10−1 alto
Tabla 5.1: Clasiaión de peligro eletrostátio ausado por triboeletriidad en medios
granulares, en funión de su ondutividad. Adaptado de [102℄, original de [132℄.
a según la ondutividad del medio. Los límites entre un grupo y otro son
impreisos y dependen del sistema para el que se midan. Para equipos de pre-
ipitaión eletrostátia, [131℄ y [133℄ ofreen valores de σ= 10−8 y σ= 10−9
S/m omo límites superiores para que ourra rotura dielétria a través de la
apa de polvo. Son el equivalente al límite superior en el grupo moderado
de la tabla.
La superie de ualquier material expuesto al aire tiene impurezas y
está suia en el sentido físio (adsorión de N2, O2, de humedad, o poriones
de otros ompuestos adheridos por ontato), muho más suia que el inte-
rior. De aquí se inere que la ondutividad elétria superial ha de ser
predominante sobre la ondutividad volumétria de la partíula. Esta idea
se ve apoyada por observaiones omo que la humedad de la fase gaseosa
inuye notablemente en la ondutividad total del polvo on independenia
de su omposiión y tamaño medio de partíula [134℄; la apa de agua ad-
sorbida ree al aumentar la humedad relativa del gas, on lo que deree la
resistenia elétria superial. Por ejemplo, Sharma [135℄ mide un desenso
desde 3·1013 a 1010 S−1m al pasar de un aire on 25% a uno on 70% HR en
una muestra de polvo arílio. Otra observaión viene de medidas omo las
de Pieloth [133℄ para SiO2 (entre 300−3000 µm de diámetro medio). Tienen
muestras en aire on distintas humedades relativas, y se miden sus ondu-
tividades en funión de la temperatura T. Las funiones de ondutividad
σ(T ) para ada muestra son diferentes hasta que, a partir de una T ∼180◦C
se igualan unas a otras; el efeto de la humedad en σ(T ) desaparee porque
la temperatura es lo suientemente grande para provoar la desorión de
moléulas de H2O de la superie, y pasa a ser la ondutividad volumétria
quien domina.
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Un aspeto fundamental en la araterizaión de la ondutividad de un
medio granular es que los resultados dependen fuertemente de la ténia
usada, es aonsejable que el montaje de medida reproduza en lo posible la
onguraión del sistema para el que se desea araterizar la muestra [131℄.
Los métodos más freuentes onsisten en medir la urva de disipaión de
arga o, aunque los sólidos granulares no sean medios óhmios, la urva
intensidad-voltaje (I-V).
En el primer aso se registra la arga en el polvo en funión del tiempo,
y la resistividad γ (S−1m) se dedue del tiempo araterístio τ = εokγ,
donde τ es el tiempo que transurre para que la arga en la apa de polvo
dereza en un fator 1/e respeto al valor iniial [136℄. Desde el punto de
vista experimental es deseable que el tiempo que pasa entre el momento en
que el polvo adquiere arga elétria y el momento en que ésta se omienza a
medir sea mínimo. En nuestro aso esto presenta un obstáulo, pues aunque
dispongamos de un dispositivo omo la jaula de Faraday, que es adeuado
para registrar la arga en funión del tiempo, el método de arga de pol-
vos por dispersión en triboargador dura algunos minutos uando la masa
de material es del orden de gramos (Capítulo 4). Para uando se deposi-
ten las últimas partíulas en la jaula de Faraday una porión del material
sedimentado ya ha omenzado a perder arga elétria.
Aunque se realizaron medidas de resistividad on el método del tiem-
po araterístio, la ténia usada prinipalmente para araterizar nuestros
materiales fue la de medir la relaión I-V. Si el rango de voltajes es su-
ientemente amplio esta relaión toma forma de urva, omo se rerió on
anterioridad, los sólidos granulares no tienen omportamiento óhmio. Aun-
que haya trabajos [137℄ en que se obtiene la urva imponiendo el valor de
orriente elétria mientras se mide la aída de potenial a través del pol-
vo, lo más omún es ontrolar V y medir la intensidad de orriente en una
muestra de polvo situada entre dos eletrodos en una elda. La ongura-
ión de los eletrodos y la elda es variable. En el aso de araterizaión
de ondutividad para preipitadores eletrostátios (ESP) el eletrodo de
alto potenial es una punta que genera desarga orona al aire e inyeión de
eletrones a la superie superior del polvo, intentando simular el proeso de
arga en los equipos ESP [131,133℄ (Fig.5.1). Generalmente la forma de los
eletrodos es plana, que asegura un buen ontato entre éste y las partíulas
del polvo.
5.2. Montaje experimental
Se fabriaron dos eldas para araterizar los materiales, ambas on on-
guraión de eletrodos planos (similar a Fig.5.1b) y onstruidas en material
arílio (Pmma). La primera elda que se fabrió y utilizó tiene seión re-
tangular y onsta de dos partes prinipales: una base de 48×25 mm on una
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(a) Conguraión on eletrodos planos in-
mersos en el material de ensayo. Adaptado
de [138℄.
(b) Conguraión de eletrodos planos.
Adaptado de [133℄.
() Con eletrodo orona. Adaptado de
[133℄.
Figura 5.1: Conguraiones de eldas de medida de ondutividad/resistividad en polvos.
entrada de gas en su parte inferior (Fig.5.2) y una pieza on forma de pa-
ralelepípedo (llamémosla pistón) que enaja en la seión interior de la base
on una holgura de ∼1 mm en ada lado. Respeto a la base, a ontinuaión
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de la entrada de gas existe una plaa metália porosa onetada a una fuente
de alto potenial ontinuo (Spellman RHR20). Sobre ésta desansa la masa
de polvo de prueba, y enima de éste hay una segunda plaa porosa unida
al pistón y que omprime al material por el peso del onjunto. Esta plaa
atúa de eletrodo de tierra, y a través de un iruito elétrio protetor
(C.P. en la gura) se oneta a un pioamperímetro (Keithley 6485) que mi-
de la intensidad de orriente que pasa por el material en funión del voltaje
apliado.
La segunda elda de ondutividad se onstruyó omo una evoluión de
la primera, pues inluye unos eletrodos de guarda que disminuyen el efeto
pared. Éste ourre uando apareen vías para la orriente elétria a través
de las paredes de la elda [110℄. Esta elda es de geometría ilíndria y
onsta asimismo de una base on la entrada para el gas y el eletrodo a alto
potenial, y un pistón on el eletrodo de medida. El diámetro interior de la
base es de ∼49, 5 mm, y el del pistón -fabriado en nylon- 49 mm. En éste la
plaa porosa que hae de eletrodo oupa el entro de la seión del pistón
y tiene un diámetro de sólo 27,7 mm; el resto está oupado por una orona
metália a la que se onetan elétriamente los eletrodos de guarda, que
son dos varillas rosadas y onetadas a tierra. La plaa porosa y la orona
metália no deben haer ontato elétrio entre ellas para evitar deriva de
orriente, on lo que se deja una separaión de nylon entre ambas de 2 mm.
Junto a la fuente de alto potenial, la elda orrespondiente y el pioam-
perímetro, el montaje se ompleta on una sonda de alto voltaje onetada a
un multímetro digital (Amprobe 37XR-A o Fluke 175) que mide la diferenia
de potenial apliado entre eletrodos.
En la gura 5.3 se representa el iruito equivalente del montaje experi-
mental. De izquierda a dereha, las ramas del iruito representan la sonda
on el multímetro, la fuente de alto potenial, la elda de medida on el
material (on una resistenia elétria Rmaterial), el iruito protetor y el
pioamperímetro.
Al enender la fuente, la diferenia de potenial ǫo hae que pase una
orriente elétria I a través del material en la elda. El valor de potenial
entre eletrodos se mide on el multímetro digital. Sea Rv la impedania de
entrada del multímetro digital on la sonda, nuestros materiales umplen que
Rmaterial ≥ 1 GΩ, y para Rv el fabriante espeia un valor de ∼ 1 GΩ.
En tal aso se puede demostrar que, en el iruito equivalente, la ondiión
para que la letura en el multímetro sea realmente el valor de ǫo es que
Rmaterial, Rv ≫ Rin. Aunque el fabriante de la fuente de potenial no ofree
el dato de Rin, sabemos que una de las reglas de diseño de estos equipos es
preisamente que su resistenia interna sea baja.
Durante la medida podría ourrir que se alane un valor de ǫo su-
ientemente grande para el que el polvo sufra rotura dielétria, volviéndose
ondutor y dejando irular una intensidad de orriente tan alta que dañaría
el pioamperímetro. Aunque antes de omenzar las medidas se omprobaba
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Figura 5.2: Fotografía y seión longitudinal de las eldas de medida de ondutividad, de
seión uadrada (arriba) y de seión irular on eletrodos de guarda (abajo).
que el material no sufría rotura en el rango de voltajes que se iba a usar,
se deidió añadir el iruito protetor para evitar riesgos. Aunque la pre-
senia del iruito protetor puede afetar a la medida en sí, una buena
araterizaión de éste minimiza el efeto sobre la orriente que se lee en el
pioamperímetro, omo desribiremos a ontinuaión.
El iruito onsiste en dos diodos en paralelo on orientaión ontraria
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Figura 5.3: Ciruito equivalente del montaje para medida de ondutividad. Enerrada en
línea disontinua, la fuente de alto potenial. En azul, el iruito protetor.
y una resistenia Rp. Con independenia del sentido de irulaión de I los
diodos se enuentran errados siempre que la diferenia de potenial Vab sea
menor que el voltaje de apertura del diodo, en uyo aso Id ≃0, no irula
intensidad por ese ramal y toda se deriva haia el pioamperímetro, Ia ≃I.
Esto representa la ondiión ideal de medida. Por el ontrario, si Vab es
mayor que el valor de apertura uno de los dos diodos abrirá y la orriente
se deriva haia su ramal (Id ≃I, Ia ≃0) por tener menor resistenia que el
del pioamperímetro. La apertura de un diodo no ourre de manera ideal,
sino que abre de manera paulatina a medida que Vab ree. Esto se evaluó
experimentalmente, omprobando que los diodos usados tenían una relaión
exponenial entre el voltaje entre sus terminales y la intensidad de orriente
que dejan pasar. Por ejemplo, uno de los modelos usados transmitía 110
y 980 nA para 0,22 y 0,3 V entre terminales, respetivamente (Fig. 5.4a),
mientras que un segundo modelo de mayor preisión daba 0,1 y 1 nA para
idéntios voltajes (Fig. 5.4b). Estas urvas de araterizaión de los diodos
ayudan a elegir el valor de resistenia Rp más adeuado según la esala a
usar on el pioamperímetro. En la gura 5.4 está reejado el aso en que
se quiera utilizar la esala de 2 µA. Representada omo línea horizontal en la
gura, estos 2000 nA son el máximo de intensidad Ia que debería pasar por
el pioamperímetro durante la medida, para evitar un posible daño. La línea
Id es la urva de araterizaión de los diodos de preisión, que aparee omo
línea reta por la esala logarítmia del eje vertial. Por último los puntos en
negro representan la orriente que pasa por el pioamperímetro en funión
del voltaje Vab, y que según el iruito equivalente es Ia = (Vab−Vburden)/Rp,
donde Vburden es una araterístia del pioamperímetro y está espeiado
por el fabriante omo 0,2 mV. Si se elige una resistenia de Rp = 6 MΩ
la intensidad Ia nuna alanzará el fondo de esala de 2000 nA y el equipo
se enuentra protegido ontra ortoiruitos, pero la fuga a través de los
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Figura 5.4: Curvas de apertura de dos modelos de diodos. b) es el diodo de preisión. )
Diagrama para la eleión de Rp, si el fondo de esala del pioamperímetro son 2 µmA
(línea horizontal). Id es la orriente a través de los diodos de preisión (misma urva que
en b)). Los puntos representan la orriente a través del pioamperímetro alulada según
Ia = (Vab − Vburden)/Rp, para valores de Rp de 0,6 y 6 MΩ.
diodos, Id, será mayor en proporión que si se oloa una resistenia de
0,6 MΩ. Por ejemplo, uando Vab = 0,35 V la orriente en los diodos es
Id = 7,5 nA, mientras Ia son 58,3 y 583 nA para las resistenias de 6 y 0,6
MΩ, respetivamente. Esto supone que uando Rp = 6 MΩ un 12,8% de
la orriente que pasa a través de la muestra de polvo se está derivando por
el ramal de los diodos, y la letura del pioamperímetro ofree la orriente
restante. Cuando Rp = 0,6MΩ la deriva baja al 1,28%, on lo que la medida
del pioamperímetro es más exata.
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5.2.1. Materiales
Los materiales usados en estos experimentos, ya menionados y desritos
en los apítulos anteriores, son bolas de Pmma, bolas de vidrio de 5-50, 70-
110 y 90-150 µm, Sipernat 320DS hidrofílio y Sipernat D10 hidrofóbio,
todos almaenados en ondiiones de 60% HR.
Los gases utilizados en las pruebas fueron aire humidiado por burbujeo
en agua y N2 seo de botella. Sus humedades relativas se midieron on una
sonda (Newport), osilando entre 79-85% y 10-14% respetivamente, según
el día de medida.
5.2.2. Proedimiento de medida
Antes de emplear una elda por primera vez se realizan urvas I-V on la
elda vaía para omprobar la magnitud de la onduión elétria a través
de las superies de la elda y la debida a los iones libres en el gas entre
eletrodos. Se ajusta una separaión entre eletrodos similar a la de los ex-
perimentos, h∼10 mm, y se deja irular una orriente de gas -N2 o aire
húmedo- durante 45 min, on un ujo de entre 0,1-0,2 l/min, on el objetivo
de estabilizar la humedad relativa en la elda. A ontinuaión se ajusta un
voltaje entre eletrodos, se apunta la letura del pioamperímetro y se im-
pone un segundo voltaje mayor que el primero, para repetir el proeso hasta
tener una suesión de puntos on límites que osilan entre 0 y 16 kV.
A la hora de araterizar los materiales se vierte en la elda una masa
suiente para que la altura alane entre 8-12 mm. A ontinuaión se oloa
el pistón sobre la superie del material, presionando on su propio peso
sobre las partíulas, y se abre el ujo de gas durante 45 min. Éste pasa por
los poros del eletrodo inferior y atraviesa la muestra, saliendo a través del
superior. El volumen total de gas que se inyeta es entre 250 y 750 vees el
volumen típio entre eletrodos, asegurando un tiempo de ontato prudente
para que la humedad en la superie de las partíulas se equilibre on la del
gas.
Cuando se ha usado el iruito de proteión, el último paso antes de
medir la urva I-V es elegir y oloar la resistenia Rp, omo se ha desrito
en el ejemplo de la gura 5.4. Finalmente se proede a tomar los puntos de
la urva en la misma forma que se desribió on anterioridad.
Como protoolo, la letura de Ia se toma a los poos segundos de apli-
ar una nueva diferenia de potenial ǫo; es onoido que en polvos de alta
resistividad elétria la orriente onduida disminuye on el tiempo si se
mantiene el potenial porque los portadores de arga superiales se agotan
al quedar inmobilizados en pozos de baja energía potenial [131℄. Cuando se
termina on esta primera urva dejamos el ujo de gas abierto y se aprove-
ha para oloar un peso muerto sobre el extremo superior del pistón, que se
deja durante 15 min omprimiendo la muestra. Este tiempo extra tiene dos
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nes: 1.− eliminar/atenuar las argas elétrias y de polarizaión en polvo
y superies generadas durante la apliaión de ampos elétrios tan altos
en la medida anterior, y 2.− aumentar el grado de ompataión y la red de
ontatos entre partíulas, permitiendo medir una nueva urva del material
para una fraión sólida φ mayor que en la primera medida.
5.2.3. Inertidumbre en la medida
La pendiente del mejor ajuste lineal a los puntos experimentales I-V es
la ondutania, G = 1/R (Ω−1). Usar esta magnitud tiene la ventaja de
que son aditivas las ondutanias de aminos elétrios en onguraión
paralela. En nuestro aso estos aminos son el polvo, las paredes y el gas. La








donde h es la longitud del amino reorrido por las argas y S la seión
de la superie atravesada; en el montaje se orresponden on la separaión
entre los eletrodos y la seión del eletrodo, respetivamente. Las fuentes de
error en la determinaión de σ son, por un lado, la propagaión de los errores
desde los puntos experimentales I-V hasta G, y por otro las inertidumbres
en la medida de h y S. Centrémonos primero en éstas; la separaión entre
eletrodos h se mide en ada experimento on una regla adherida a la pared
de la elda, de resoluión 1 mm, luego ∆h = 1 mm. La superie se deriva
al medir las dimensiones interiores de la elda on un alibre digital, de
resoluión 0,1 mm. En uanto a la urva I-V , los puntos de intensidad y
voltaje tienen un error de medida que proviene de los aparatos. Atendiendo
a sus espeiaiones los errores relativos en las intensidades medidas osilan
entre el 0,1 y el 10%, y en el voltaje, entre 0,1 y 0,9% (tabla 5.2). El grado de
preisión de los aparatos es adeuado para los rangos de intensidad y voltaje
que se manejan en los experimentos; de heho es mayor el error debido a la
no linealidad en la relaión empíria I-V . Por ello, usaremos omo error ∆G
el error de la pendiente en el ajuste lineal.

































para la elda de seión retangular si los lados l1 y l2 del retángulo se









para la elda ilíndria on el valor de radio r en mm.
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Tabla 5.2: Ejemplos de leturas de intensidad y voltaje durante medidas de ondu-




























Sipernat D10 200 nA
0,30 0,01 3,3
21,40 0,05 0,2
Vidrio 90-150 µm 2 µA
0,0010 0,0001 10,0
0,3480 0,0006 0,2
Vidrio 90-150 µm 20 µA
0,090 0,001 1,1
11,31 0,01 0,1

























*∆I = ±(%lectura+ offset). % y oset dependen de la esala.
**∆V = ±(0,1%lectura+ 5×cuentas).
5.3. Resultados
5.3.1. Condutividad elétria
La pendiente del mejor ajuste lineal de la urva I-V es la ondutania
total G de elda/gas y polvo. Las denotaremos omo Gw y Gp, luego G =
Gp + Gw. Solamente los resultados en que la mayor parte de la arga viaja
a través del polvo tienen sentido; o sea, uando Gp ≫ Gw.
En la gura 5.5 están las medidas para determinar Gw en las dos eldas.
Hay varias osas destaables, la primera, la fuerte inuenia de la humedad
en la ondutania de la elda vaía, en aire húmedo la intensidad de orriente
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Aire H. 10 2,1 0,3
N2 9 0,34 0,04
Cilíndria
Aire H. 10 0,6 0,2
N2 10 - -
Figura 5.5: Medidas de ondutania on elda vaía y aire húmedo/N2 seo. Se mues-
tra disontinua la línea de mejor ajuste a los puntos en aire. Izqda: Celda retangular,
oeiente de orrelaión r2 =0,909. Dha: Celda ilíndria, r2 =0,628. Los valores de
ondutania y el error para las uatro urvas se reogen en la tabla.
entre eletrodos es mayor que en nitrógeno. Existe probablemente una apa
de agua superial que se deposita en las paredes de la elda uando usamos
aire húmedo, aumentando la apaidad de onduión del sistema. Paree
laro que la diferenia entre Gw de uno y otro gas se debe a la existenia
de H2O y O2, porque por lo demás aire y N2 seo son gases ompuestos
mayormente por nitrógeno. Un segundo aspeto notable es el inremento de
intensidad que ourre en el aire húmedo a medida que ree el ampo elétrio
entre eletrodos: el aire se vuelve mejor ondutor. Para expliar este heho
se puede desartar la apariión de desarga orona porque la geometría de
la elda on eletrodos planos no es la adeuada, omo desribimos al nal
del apítulo 4. Tampoo es viable la generaión en asada de iones en el
espaio entre eletrodos, pues atendiendo al valor de α, un parámetro usado
en desarga de gases que uantia el número de ionizaiones que un eletrón
realiza sobre moléulas de gas por ada m reorrido, para las ondiiones
de 1 atm y voltajes de 11 kV, resulta α ∼ 0. De auerdo on Raizer [129℄
es posible que esté ourriendo un meanismo seundario, onsistente en la
inyeión de arga desde el eletrodo de alto potenial al gas, arga que viaja
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hasta el eletrodo de medida y que ree on el potenial elétrio apliado.
Subrayar que la ondutania Gw en la elda ilíndria para N2 no se pu-
do alular porque el montaje no tenía sensibilidad suiente para detetar
ambio alguno en I al aumentar V ; en este aso el pioamperímetro ofre-
ía una letura en torno a 0 nA durante todo el rango de V . El límite de
sensibilidad del sistema es del orden de 0,1 pS, por tanto onluimos que la
ondutania de la pared en la elda ilíndria para N2 es menor (Gw < 0,1
pS).
En denitiva se ve que el diseño de elda ilíndria on eletrodos de
guarda supone una mejora respeto a la elda retangular en uanto que
disminuye los valores de ondutania para la elda vaía. Por último, y an-
tes de pasar a la presentaión de resultados para los diferentes materiales,
diremos que Gw es en realidad funión de la distania entre eletrodos y para
una araterizaión rigurosa se debería obtener valores de Gw(h) para varias
distanias. Nosotros haremos una orreión suponiendo que la ondutania
en la elda vaía es inversamente proporional a la separaión entre eletro-
dos, h. En ada medida on polvo se tiene un hp determinado por la antidad
de masa de éste en la elda; al valor de ondutania obtenido se le resta el
valor de Gw orregida para hp, de manera que Gp = G−Gw(hp).
Apliando la euaión 5.1 a la ondutania en el polvo se tienen los
resultados reogidos en la tabla 5.3 y presentados en la gura 5.7. Existe
una gran diferenia entre ondutividad en ambiente seo y húmedo, lo que
ilustra que no es sólo el material quien inuye en la orriente que llega a
los eletrodos. Las inertidumbres de medida son generalmente mayores en
los resultados en aire, debido al menor aráter lineal de las relaiones I-V
respeto a las medidas en nitrógeno. En el ejemplo de las medidas de bolas
de vidrio 70-110 µm que aompañan a la tabla (Fig.5.6) se observa una
lara urvatura en los puntos para aire. Los puntos on N2 tienen una urva
menos marada, aunque no se pueda apreiar en la gura por la esala del
eje vertial. Ciertamente la inuenia de la pared y el gas, según se disutió
al iniio de la seión Resultados, es importante inluso en las muestras de
bolas de vidrio, donde la fase gaseosa representa la fraión minoritaria del
volumen total respeto a las partíulas (∼ 40%).
Cuando se visualizan los resultados de ondutividad (Fig.5.7) en los
materiales no se apreia tendenia o relaión entre σp y el tamaño medio de
partíula dp (eje horizontal), a pesar de que el ompuesto químio mayoritario
en todos ellos es sílie (SiO2). La únia diferenia signiativa aparee, omo
se ha señalado on anterioridad, uando ambia la humedad relativa del gas.
Por simpliidad no se maran las medidas a diferente onsolidaión (∼ 1 kPa
y ∼ 27 kPa); no ha resultado ser un fator que inuya apreiablemente en
σp. Esto es algo ompartido on otros trabajos independientemente del tipo
de elda usada [138,139℄. Sorprende que un fator importante a priori omo
es el grado de ompresión apliado a la muestra no sea determinante en la
ondutividad del medio. A medida que se ompata un polvo se inrementa
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N2 - 1 kPa
N2 - 27 kPa
Aire Húmedo - 1 kPa
Aire Húmedo - 27 kPa
Figura 5.6: Corriente elétria en la elda ilíndria frente a aída de potenial entre
eletrodos para bolas de vidrio 70-110 µm. Las ondiiones de ompresión son 1 y 27 kPa.
Condutividad σ (nS/m)
Material Celda
N2 seo Aire Húmedo
1 kPa 27 kPa 1 kPa 27 kPa
Bolas vidrio 5-50 µm
Retangular 2,3 ± 0,7 2,4 ± 0,7 27 ± 7 21 ± 6
Cilíndria 1,5 ± 0,2 1,0 ± 0,1 5 ± 2 6 ± 2
Bolas vidrio 70-110 µm
Retangular 1,6 ± 0,4 1,8 ± 0,5 15 ± 5 15 ± 5
Cilíndria* 5 ± 1 4 ± 1 100 ± 100 90 ± 80
Bolas vidrio 90-150 µm Cilíndria 0,53 ± 0,07 0,40 ± 0,05 10 ± 4 15 ± 6
Sipernat 320DS Retangular 0,03 ± 0,02 0,3 ± 0,1 90 ± 20 210 ± 70
(hidrofílio) Cilíndria 35 ± 4 170 ± 40 40 ± 10 200 ± 90
Sipernat D10 Retangular ≤ 0,0001 ≤ 0,01
(hidrofóbio) Cilíndria - -
Pmma Retangular ≤ 0,0001 ≤ 0,01
*Valores medios e inertidumbres orrespondientes tras dos medidas en las mismas ondiiones.
Tabla 5.3: Valores alulados de ondutividad efetiva para los polvos en ondiiones de
baja/alta humedad y baja/alta onsolidaión en las dos eldas onstruidas.
la red de ontatos entre partíulas y el número medio de ontatos de ada
partíula; se esperaría entones una menor resistenia al paso de orriente y
mayor ondutividad por existir más vías disponibles para los portadores de
arga.















































































Figura 5.7: Resultados de ondutividad en aire húmedo (•) y nitrógeno seo (•) de los dis-
tintos materiales en funión del diámetro medio de partíula dp (diámetro medio Sauter),
para elda retangular y ilíndria.
podemos pensar que 1.- se requieren presiones más altas que las itadas para
provoar una disminuión de la resistenia elétria que permita medir un
ambio en σp y/o 2.- el papel que juega el gas en la ondutividad total
predomina sobre el de la estrutura del polvo.
Existen dos materiales para los que los montajes de medida no tuvieron
sensibilidad suiente, son la sílie hidrofóbia y las partíulas de Pmma. En
éste, la ondutania medida fue del orden de la ondutania en la elda




vaía; esto nos da para armar que la ondutividad del Pmma será igual
o menor que la que se mide on la elda vaía (10−4 y 10−2 nS/m en la
tabla 5.3). Con la sílie hidrofóbia ourre lo mismo uando se mide en la
elda retangular. En ambio en la elda ilíndria ni siquiera se pudo medir
valores de ondutania porque el pioamperímetro no detetaba orriente
elétria alguna on independenia del voltaje apliado.
5.3.2. Modelo de ondutividad superial
Ya que el transporte de arga en polvos es un fenómeno eminentemente
superial y la humedad relativa un fator determinante, pensamos en un
modelo de onduión que tuviera en uenta la humedad omo una apa de
agua en la superie de las partíulas, de modo que a mayor espesor de apa
más failidad tienen las argas para distribuirse por el polvo siguiendo las
líneas del ampo elétrio. El n es estimar la resistenia elétria de una
partíula que tiene un espesor de apa determinado, y a partir de aquí derivar
la ondutividad del polvo omo la resistenia equivalente de un onjunto de
partíulas similares en ontato unas on otras.
Comenzamos suponiendo que el espesor h de apa ondutora sobre la
superie es pequeño en omparaión on el radio R de la partíula esféria
(h ≪ R), y que la densidad de orriente −→j se distribuye uniformemente en
la seión de esa apa
(−→
j = |−→j |−→e θ
)





∆δ = r∆r sin θ∆φ
∆r = h ; r = R−−−−−−−−−→
∆φ = 2pi rad
δ = 2πhR sin θ
Por tanto los módulos de densidad de orriente y ampo elétrio en la
superie de la partíula son:












Donde I es la orriente elétria y σ la ondutividad elétria en la apa.
Supongamos ahora que la partíula hae ontato on otras dos partíulas
veinas, on las zonas de ontato separadas a 180◦ (Fig. 5.8b). Por la sime-
tría esféria de las partíulas, las zonas de ontato son áreas irulares de
radio a, y asumiremos que a ≪ R. Sea VA − VB la diferenia de potenial
que existe entre las dos zonas de ontato de la partíula;






dl →→ −→dl = Rdθ−→e θ ;
−→
E = |−→E |−→e θ
Los límites de integraión A y B se orresponden on los ángulos θmin y
θmax de las zonas de ontato. Haiendo uso de que a≪ R, sus valores son
θmin =
a
R y θmax = π − aR . Sustituyendo ada término y haiendo el ambio
de variable p = tan (θ/2), la integral resuelta es:























En el momento de realizar el modelo no éramos onsientes de que
MLean [49℄ ya obtuvo esta expresión para la resistenia en partíulas don-
de la arga elétria se mueve superialmente, en un trabajo que pretende
modelar las fuerzas de ohesión en funión del ampo elétrio apliado a un
polvo reogido en un preipitador eletrostátio.
Seguimos el modelo onsiderando la geometría de la elda de medida,
que puede ser retangular o ilíndria. Si las partíulas se agrupan on una
fraión sólida φ, en una seión transversal de la elda el área que oupan
las partíulas es φ ·Asec, donde Asec es el área de la seión (Fig. 5.9). Con-
siderando que ada partíula se une on dos partíulas veinas para formar
adenas que se alargan desde un eletrodo hasta el otro, el número de ade-
nas en la seión de la elda viene dado por nc = φAsec/πR
2
, y el número de
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Figura 5.9
esferas en ada adena es nes = d/2R, donde d es la separaión entre ele-
trodos. A ontinuaión multipliamos la expresión 5.4 por nes para obtener
la resistenia elétria en ada adena, y asumiendo que las nc adenas están
distribuidas en una onguraión en paralelo entre eletrodos, la resistenia


















en la que hemos separado las variables onoidas R,φ, σm del resto de mane-
ra que representando gráamente los resultados experimentales podríamos
esperar una relaión lineal de pendiente (2σh)−1 y ordenada (− ln a/2σh).
Para validar este modelo es neesario tener datos de materiales on una
omposiión químia idéntia y diferentes tamaños de partíula, en ondi-
iones de humedad similares para que el espesor de apa h sea equivalente.
Nosotros disponemos de las bolas de vidrio, uyo omponente prinipal es
SiO2 y provenientes del mismo fabriante. También ontamos on la sílie
hidrofília Sipernat 320DS, aunque este material está formado por aglome-
rados de nanopartíulas de SiO2.
La representaión de auerdo a la euaión 5.5 para estos materiales on
los datos de la elda ilíndria están representados en la gura 5.10, para las
medidas on N2 y aire húmedo, sin espeiar los valores de onsolidaión
por simpliidad. Por la esala logarítmia del eje vertial se ha insertado
un gráo que muestra el aspeto que una línea reta debería presentar. Se
observa que ni los puntos experimentales de N2 ni los de aire se ajustan a
una línea. Las razones pueden ser que las suposiiones para desarrollar el
modelo son demasiado simplistas, que el efeto del gas en la ondutividad
total del polvo enmasara el de la ondutividad superial, o ambas.
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Figura 5.10: Representaión onforme a la euaión 5.5 de los datos experimentales en la
elda ilíndria para bolas de vidrio 5-50, 70-110, 90-150 µm y Sipernat 320DS en N2 y
aire húmedo. El reuadro insertado ilustra la forma que una línea reta tendría por estar
el eje vertial en esala logarítmia.
5.4. Resumen
En este apítulo hemos desrito una ténia de medida de ondutivida-
des elétrias en sólidos granulares, ya que esta es una propiedad determi-
nante en la aumulaión de arga elétria en proesos de triboeletriidad
en partiular y de arga de superies en general. En onreto, los resultados
aquí obtenidos son útiles omo parámetro de entrada en el modelo de apa
argada desrito en el apítulo 4. En el presente apítulo se ha mostrado
que la onguraión de la elda de medida reperute en la ondutividad
resultante, que la humedad en el gas y -presumiblemente- en la superie de
las partíulas es el fator que más inuye en la ondutividad del polvo, y
el grado de ompresión en el material, el que menos. Aunque asi todos los
materiales usados tienen similar omposiión químia, no se ha observado
relaión entre la ondutividad y el tamaño medio de partíula. Existe tam-
bién una omponente no lineal importante en las urvas I-V que prohibe la
medida de un únio valor σp omo propiedad araterístia del material. En
último lugar se ha presentado un modelo de onduión elétria en medios
granulares que onsidera el transporte de arga omo un fenómeno estrita-
mente superial, a través de la apa de agua adherida a la superie de las
partíulas y de las zonas de ontato.
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Capítulo 6
Efeto de la arga elétria en
la fraión sólida
6.1. Introduión
En este apítulo se disutirá sobre la ténia usada para el análisis de
la inuenia de las fuerzas elétrias entre partiulas en la fraión sólida φ
de un sólido granular. La fraión sólida φ es una de las dos araterístias
fundamentales, junto al número de oordinaión, para denir el empaqueta-
miento de un material, entendiéndose por empaquetamiento la distribuión
geométria de un onjunto estátio de partíulas y la red de on-
tatos entre ellas [4℄. La fraión sólida es el oiente entre el volumen












donde ρp es la densidad del material que forma la partíula, y ρm es la
densidad del medio granular, obtenido al promediar las densidades del gas
y de las partíulas en proporión a sus respetivas masas y asumiendo que
Mp ≫Mgas en el onjunto del volumen. Por tanto φ siempre está omprendi-
da entre 0 y 1, aunque en esferas de idéntio tamaño no ordenadas de manera
regular (sin estrutura ristalina) el límite superior se enuentra en torno a
0,64, en lo que se denomina empaquetamiento aleatorio ompato [4, 140℄.
Guarda relaión on la porosidad ε, que es la fraión de volumen oupada
por el gas, siendo ε = 1− φ.
Se optó por haer uso del tapping o vibraión del medio argado, en
el que la agitaión ontinuada genera un reordenamiento de las partíulas
hasta alanzar una fraión sólida de equilibrio. Diho reordenamiento es
funión de las fuerzas entre partíulas; en onreto, es funión de la intensi-
dad relativa entre las fuerzas atrativas y el peso de las partíulas. Cuanto
mayor es esta intensidad relativa menor suele ser la fraión sólida de un
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Figura 6.1: Ilustraión en blano y negro de la seión de una apa de polvo en forma de
pastilla de resina urada. Adaptado de [143℄.
sólido granular. Otro de los fatores más importantes es la distribuión de
tamaños [141℄, en los materiales muy polidispersos las partíulas más pe-
queñas pueden oupar los hueos que dejan las más grandes, alanzándose
fraiones sólidas mayores que en el empaquetamiento aleatorio ompato
de partíulas monodispersas. Otra variable es el historial de tensiones en el
material, un esfuerzo ompresivo aumentará el valor de φ, pero al retirar-
se el esfuerzo el valor original no se reupera. Finalmente, la geometría de
la partíula; por ejemplo formas ilíndrias o de plaas planas (lasas) pue-
den onseguir fraiones sólidas mayores que 0,64 en un empaquetamiento
aleatorio ompato [142℄.
En nuestros ensayos se ompararán muestras idéntias entre sí salvo en la
presenia o ausenia de arga elétria superial. La eleión de la ténia
de tapping vino determinada porque, omo se había omprobado, el tiem-
po de vida media de la arga es orto, limitando la duraión de los ensayos.
También, por la ausenia de ténias onoidas adeuadas para analizar la
estrutura interna de polvos débilmente agregados, entendiéndose por dé-
bilmente los asos en que no se aplia tensión ompresiva al polvo. A este
respeto sólo somos onsientes de los trabajos de Shmidt [143℄ y reprodu-
ido por Aguiar [144℄ para tortas de polvo adheridas en membranas porosas
de ltraión. Estos depósitos de polvo tienen ierta onsistenia debido a la
presión de ompresión ejerida por el uido que pasa a través del ltro. Los
autores reogen la membrana junto a la torta adherida y en una primera
etapa de endureimiento la someten a una atmósfera on adhesivo arílio
en estado gaseoso, que se introdue por los poros de la estrutura del pol-
vo y enduree los ontatos entre partíulas. En la segunda etapa la torta
endureida se sumerge en una resina epoxi de baja tensión superial que
es embebida en la estrutura del polvo y rellena los hueos por apilaridad.
Una vez urada la resina, lo que queda es una pastilla que se puede trabajar
on herramientas de orte y lijado para obtener seiones delgadas en uyo
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Figura 6.2: Instantánea del reipiente y las partíulas durante la simulaión y evoluión
del número de oordinaión medio en el sistema en funión del tiempo, para simulaiones
on arga y sin arga elétria. Adaptado de [145℄.
interior están las partíulas de la torta de polvo original (Fig.6.1). Un análisis
al mirosopio permite alular araterístias de empaquetamiento omo φ
ó ε. El método desrito y los omplejos montajes neesarios haen inviable
el uso de esta ténia en nuestro trabajo.
Respeto a otros trabajos previos en el tema del presente apítulo, aque-
llos on alguna relevania para el proyeto se limitan a simulaiones numéri-
as de elementos disretos, DEM. Todas ellas se basan en modelos 2D de par-
tíulas. Pei [145℄ y Nwose [146℄ simulan partíulas argadas de dp = 100 µm
que aen a un reipiente retangular, en las que la mitad tienen arga posi-
tiva de hasta 1 pC, y la otra mitad arga negativa de la misma magnitud.
Las fuerzas eletrostátias se alulan on la ley de Coulomb para inter-
aión entre partíulas y la fuerza imagen para interaión entre partíula
y la pared ondutora del reipiente. Ambas simulaiones obtienen una re-
sultante neta atrativa entre partíulas, aumentando la ohesión frente a
las simulaiones sin arga elétria, de manera que se forman agregados de
partíulas inluso en el trayeto de aída haia el reipiente, donde algunas
partíulas/agregados quedan adheridos a las paredes del reipiente (Fig.6.2).
Los autores ofreen datos de número de oordinaión medio de las partíu-
las, resultando que uando hay arga elétria las estruturas formadas son
más abiertas (menor número de oordinaión) respeto al aso sin arga. La
reduión en el número de oordinaión está en torno al 12%.
Yang [147℄ simula una onguraión de preipitador eletrostátio on
eletrodos planos vertiales entre los que existe un ampo elétrio horizon-
tal apliado Ee. Las partíulas son iguales en tamaño, y se estudia un rango
omprendido entre dp = 1 µm - 1 mm. Aunque no se ita explíitamente se
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inere que a ada partíula le imponen una arga equivalente a la máxima
permitida por la rotura del aire. Como en los equipos experimentales de pre-
ipitaión eletrostátia, las partíulas son arrastradas por el ampo elétrio
hasta uno de los eletrodos en el que depositan en forma de apa delgada. Co-
mo interaión partíula-partíula se inluyen las fuerzas de Van der Waals,
omo interaión elétria se tienen en uenta la del ampo elétrio on la
arga q en la partíula, y la de ésta on la arga imagen en el eletrodo. El
resultado más notable es que la fraión sólida de la apa ree al aumentar
Ee y dp. En ualquier aso φ reprodue los valores que las mismas partíulas
alanzarían sin ampo elétrio al depositarse por gravedad.
Aunque no se entren en el estudio de asientos ompletos de partíu-
las sino en onjuntos diluidos, Wu [148℄ experimenta on bolas de aero
(dp = 1,59 mm) en una aja de poliestireno orientada horizontalmente. La
aja se agita manualmente y las bolas quedan argadas on el mismo signo
por rozamiento on las paredes. Inlinando la aja hasta unos 9◦ sobre la
horizontal las partíulas quedan ongeladas en una onguraión resultado
del equilibrio entre las fuerzas elétrias -que son repulsivas por tener todas
el mismo signo de arga- y la fuerza gravitatoria (Fig.6.3). No existe ontato
entre las partíulas porque la repulsión de las fuerzas elétrias lo impide. El
ontato se podría onseguir si se inlinara la elda hasta un ángulo mayor
para aumentar la omponente del peso en la estrutura de bolas. Sí que se
observa sin embargo que las bolas de la base de la elda tienen una distania
media on sus veinas menor que las bolas superiores. Esto se debe a que
la repulsión elétria entre bolas veinas en el fondo de la elda tiene que
equilibrar el peso de todas las bolas superiores. A título personal lo que más
destaaría de este artíulo es sin duda que demuestra empíriamente ómo
las fuerzas elétrias son apaes por sí mismas de determinar la distribuión
espaial de un sistema de partíulas, al igual que las otras fuerzas dominan-
tes en este tipo de sistemas, las fuerzas de Van der Waals y las apilares.
Posteriormente Pei [149℄ reprodujo los resultados de este experimento on
métodos DEM/CFD.
Otro aspeto que deberíamos reordar es la representatividad de las fuer-
zas elétrias respeto a las otras fuerzas que inuyen en la estrutura del
medio granular (Capítulo 1, seión 1.5). A saber, fuerzas ineriales y de Van
der Waals, prinipalmente, en ausenia de puentes líquidos entre partíulas.
Con este n Harper [150℄ ompara la energía de interaión eletrostátia
y la energía inétia de las partíulas para un experimento que simula la
arga por ontato en una atmósfera no terrestre. Nosotros por el ontrario
ompararemos las fuerzas de interaión mediante el número adimensional
de Bond, Bog. Como se meniona en el apítulo introdutorio, Bog ofree
una medida del grado de ohesividad de la muestra, donde un material es
lasiado omo ohesivo si Bog ≫ 1 y no ohesivo si Bog ≪ 1. No obstante
la lasiaión se debe tomar omo indiativa porque el paso de material
ohesivo a no-ohesivo es una región difusa uyos límites dependen también
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Figura 6.3: Izqda: Fotografía lateral de la elda inlinada. A la dereha, vista enital de
esa elda on la onguraión estable de bolas de aero argadas. Adaptado de Wu [148℄.
de propiedades del material omo la rugosidad en las zonas de ontato y la
forma de las partíulas.
En el álulo del número de Bond hemos onsiderado omo interaión
entre partíulas sólo las fuerzas elétrias, obviando las fuerzas de Van der
Waals. Además asumimos que la partíula es esféria, tiene la arga q loa-
lizada en su entro geométrio, está en ontato on otra de igual tamaño y
arga, y el medio irundante es aire (ε ∼ εo) (Fig.6.4). De esta forma pode-
mos usar la expresión de Coulomb para la fuerza entre dos argas puntuales,


















donde ρp es la densidad de la partíula y mp su masa. En la manera en que
hemos agrupado términos se pone de maniesto que si la relaión arga/masa
se mantiene onstante, uanto menor sea la partíula menor será el número
de Bond. Calulando Bog para los datos experimentales de PTV y jaula de
Faraday se tiene una idea de en qué asos las fuerzas elétrias dominan sobre
las ineriales, y por tanto es esperable un efeto de la arga elétria en la
ordenaión de las partíulas uando sedimentan. En la tabla 6.1 se reogen,
para las medidas de PTV (Cap. 3), el porentaje de partíulas on arga que
darían lugar a un número Bog > 1. Para los ensayos en jaula de Faraday se
registran los valores máximo y mínimo de Bog teniendo en uenta la arga
por partíula que entra en la elda de sedimentaión durante los experimentos
on triboargador de aero y de nylon. A modo omparativo inluimos datos
derivados de dos referenias bibliográas en las que los autores observan





Bog > 1 Bog
Arena 0% -
Regolito 35% -
Sipernat 320DS 90% -
Sipernat D10 100% -
Vidrio 5-50 µm 50% 0,8 - 18
Vidrio 70-110 µm - 1,5 - 6
Vidrio 90-150 µm - 0,03 - 5
Féula - 103 - 107
Pmma - 0,01 - 5
Azúar - 10−3
Sémola - 10−4 - 10−3
s.e. [145℄** 117
Aero [148℄ 2,7
*Porentaje de las partíulas analizadas on un Bog > 1.
**Sin espeiar. Simulaión DEM/CFD.
Tabla 6.1
inuenia de las argas elétrias en la aglomeraión de las partíulas, bien
sea por métodos numérios o experimentalmente.
6.2. Montaje Experimental 125
La tendenia general es que a materiales on menor tamaño medio de
partíula mayor inuenia de las fuerzas elétrias, lo que es razonable aten-
diendo a que la masa de una partíula aumenta on el ubo de su tamaño,
mientras que la arga depende de r2p por ser un fenómeno superial.
6.2. Montaje Experimental
Idealmente, la ténia para medir la fraión sólida debe ser más rápida
que el tiempo de desarga típio para los polvos argados (del orden de
minutos). También es deseable la menor manipulaión manual posible on la
muestra, pues se aumentarían las fugas de arga desde el material. En nuestro
proedimiento la elda de prueba ha de llenarse on material argado en el
montaje del triboargador-jaula de Faraday y moverse después al equipo de
tapping para ser vibrada. Este trayeto es orto y de poa duraión para
perturbar lo mínimo posible el material depositado.
El montaje onsta básiamente de un vibrador magnétio (TIRA GmbH)
y una ámara de alta veloidad (HCC 1000 Vosskühler) (Figura 6.5). El
vibrador tiene una zona de agarre para la elda que se va a vibrar. La señal de
entrada al vibrador proede de un generador de funiones y un ampliador
de señal, ajustados a una forma de onda senoidal de 100 Hz de freuenia.
La amplitud de osilaión vertial del vibrador depende de la freuenia de
la señal de entrada y su intensidad, así omo de la masa que se va a vibrar.
Para asegurar reproduiblidad en las medidas el ampliador se ajusta a un
valor idéntio para todas las medidas. Además se oneta un aelerómetro
piezoelétrio a la zona de agarre de la elda, de manera que vibra on
ella. La señal que sale del aelerómetro se pasa por un ampliador lok-in
analógio (SR530), que la ltra y amplia. Cámara rápida y registro de
señal se ontrolan desde un ordenador personal. Para el rango de masas en
los experimentos llevados a abo la aeleraión media en las muestras fue de
0,8-1,5 vees el valor de g (9,81 m/s2).
La ámara se oloa aproximadamente en línea on la superie superior
del polvo y enfoando el borde de la superie más erano al objetivo. Una
fuente de iluminaión está detrás de la elda y en línea on la ámara para
aumentar el ontraste de la superie del material. Se omienza a registrar
imágenes uando empieza la vibraión, onsiguiendo así la evoluión de la
altura del medio granular dentro de la elda frente al tiempo. La fraión





donde Msedim es la masa dentro de la elda, D es el diámetro de elda (4,2
cm), ρp la densidad de la partíula y h es la altura del polvo para un instante
de tiempo determinado.
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Figura 6.5: Montaje de elda y vibrador desde el punto de vista de la ámara rápida.
6.2.1. Proedimiento e inertidumbre en la medida
Cuando se analizan muestras sin argar, éstas se vierten desde el rei-
piente a la elda de medida on la ayuda de un embudo. Para las muestras
argadas el material se dispersa en el venturi y triboargador, y se reogen
en la elda situada en la jaula de Faraday (Cap. 4) para medir su arga espe-
ía. Con material argado o sin argar, una vez llena de polvo la elda se
agarra on unas pinzas aislantes de teón y se lleva al soporte del vibrador,
en el que se sujeta para omenzar el ensayo de vibraión. Ato seguido la
esena se ilumina on la fuente y desde el ordenador on software LabView
R©
se disparan la ámara (veloidades de adquisiión típias de 30-50 fps) y la
adquisiión de la señal del aelerómetro. Iniialmente el vibrador reibe la
señal a 100 Hz, pero su intensidad es nula porque el ampliador de señal
se enuentra al mínimo. Manualmente se va inrementando la intensidad en
el ampliador hasta un límite prejado, y una vez alanzado se deja ons-
tante. Un reloj a la vista sirve de guía para que alanzar el límite lleve unos
6 segundos, de manera que las rampas de vibraión para alanzar el valor
la amplitud estaionaria sean similares de un ensayo a otro. La duraión to-
tal de la vibraión suele ser de ∼30 segundos, tiempo suiente para que el
material alane una fraión sólida φ de equilibrio.
La magniaión de las imágenes es de ∼69,5 µm/px, on una resoluión
de 512 px × 1024 px que permite apturar en el área de la imagen la mayor
parte de la elda (Figura 6.6). La amplitud de osilaión vertial del vibrador
y de la elda es < 1 px, on lo que no es detetable en las imágenes. Es
onveniente utilizar amplitudes pequeñas porque induen ambios leves en la
miroestrutura del medio, mientras que amplitudes grandes pueden sobre-
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Figura 6.6: Imagen original apturada para bolas de vidrio 70-110 µm al 30% HR argadas
en ilón on qmr = 17 nC/g; imagen reortada e imagen resultado tras apliar ltro de
deteión de bordes.
exitar las partíulas y haer que aore una dinámia de movimiento on
araterístias de uido [151, 152℄.
La seuenia de imágenes original se reorta para seleionar una porión
más homogénea en la que el borde superior del sedimento destaque, y a on-
tinuaión se aplia un ltro que deja una imagen binaria en la que los píxeles
del borde apareen en blano sobre un fondo negro. Las herramientas usadas
son el software libre ImageJ y Matlab
R©. Una regla adherida a la elda on
resoluión 1 mm sirve para relaionar las oordenadas en las imágenes on
la altura y anhura reales. Además de apliar el ltro, la rutina en Matlab
R©
arroja un valor de altura de borde resultado de promediar las alturas de
todos los píxeles detetados a lo anho de la imagen ltrada. Este valor pro-
mediado se introdue en la euaión 6.2 para derivar la fraión sólida en
ada imagen de la seuenia.
Obtener valores de aeleraión en la plataforma vibratoria desde el ae-
lerómetro no es direto y se neesita una araterizaión previa. El aeleró-
metro es un sensor ompuesto por material piezoelétrio, que genera una
separaión de argas en su interior uando se ve sujeto a movimiento (Fi-
gura 6.7). La separaión de argas produe una diferenia de potenial que
llamaremos Vacel y que es proporional a la aeleraión en el sensor. Como se
enuentra onetado a la entrada del ampliador lok-in, la orriente elé-
tria Iin que entra en éste depende de su impedania de entrada Zin y del







Figura 6.7: Esquema de la onexión entre aelerómetro y ampliador lok-in.
voltaje Vacel. Este voltaje es funión a su vez de la freuenia on la que se
hae osilar el aelerómetro (ω = 2πf ), así que para una buena arateriza-
ión será neesario probar on diferentes valores de ω y averiguar la relaión
entre la señal ltrada I ′in/ω y la aeleraión máxima α.
En la araterizaión del aelerómetro se oloó la elda en el vibrador y
ajustaron varias amplitudes de vibraión, tanto a una freuenia de 100 omo
de 50 Hz. Al mismo tiempo que se registraba la señal de salida del ampli-
ador lok-in se adquirían imágenes on la ámara rápida on el n de medir
el desplazamiento vertial de la elda, Ao. Reordar que este desplazamiento
ha de ser mayor a 1 px en la imagen para poder ser observado. Como la
vibraión está alimentada por una señal senoidal, la euaión de movimiento
se orresponde a la de un osilador armónio simple, y(t) = Ao cosωt, y la
magnitud de la aeleraión máxima es α = Aoω
2
. Por tanto de las imágenes
se derivan los valores de α, y on un mejor ajuste lineal entre los registros
de I ′in/ω y α se obtuvo una onstante de proporionalidad k = 1,973 · 10−10
mCs2/m.
Aabaremos esta seión on la inertidumbre en los resultados de φ,
que está dominada por el error en la medida de la altura del sedimento, h.
Prinipalmente debido a que las superies tienen una inlinaión y a que
al alular el valor medio de la altura se analiza solamente una porión del
perímetro del polvo en ontato on las paredes, la porión más erana al
objetivo de la ámara. En la imagen izquierda de la gura 6.6 se pueden
observar ambos aspetos: inlinaión en la superie y la zona del perímetro
más lejana que no queda enfoada por la ámara. La máxima inlinaión de la
superie en todas las medidas realizadas se orrespondía on una diferenia
de altura de 5 mm entre la parte más alta y la más baja. Esto quiere deir
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que si la ámara está enfoando la parte más alta, la porión no analizada
está 5 mm por debajo, y se está midiendo una fraión sólida menor que si
se enfoara la parte baja. Lo ontrario ourre si lo que se enfoa es la parte










→→ ∆φ = 5
h
φ (6.3)
siempre, on h en mm.
6.3. Materiales y Resultados
Hemos realizado ensayos de vibraión on muestras almaenadas bajo
humedades relativas de 30% y 60% de los materiales bolas de vidrio 5-50,
70-110 y 90-150 µm, así omo Pmma, azúar y sémola.
Al presentar los resultados tendremos en uenta las fraiones sólidas
iniial y nal, φo y φf , del material durante la vibraión, e introduiremos
un parámetro importante para denir la severidad de la vibraión, Γ = α/g,
donde g = 9,81 m/s2 y α la aeleraión máxima en el vibrador. En la gura
6.8 se inluyen el parámetro de aeleraión Γ derivado de la señal del aele-
rómetro y la fraión sólida media alulada on el análisis de imágenes para
un ensayo on bolas de vidrio. En torno a los 7 segundos desde el omienzo
de la grabaión el vibrador alanza un valor de aeleraión estaionario de
1, 4 vees g. La fraión sólida en el material es ∼0,52 al iniio de la medida,
y a ausa de la vibraión aumenta progresivamente hasta que las partíulas
terminan alojándose en onguraiones estables y el material no ompata
más. En la urva de φ hay puntos dispersos desplazados respeto a la mayoría
de valores. Corresponden a fotogramas en los que el borde no fue detetado
orretamente durante el análisis de imágenes, y la altura promediada se ve
afetada en onseuenia. Estas desviaiones no enturbian sin embargo la
tendenia de la urva, que permite asignar al ensayo un valor de φf denido.
Al reoger los resultados para ada material (Fig.6.9) hemos tomado φo
y φf de ada ensayo y los hemos dividido por el Γ orrespondiente. Se hae
así para tener en uenta la severidad de la vibraión apliada al polvo, ya
que en prinipio el valor de φf aumenta on el tiempo de vibraión hasta
un valor límite, pero en nuestros ensayos no tenemos la erteza de alanzar
ese límite, luego φf será funión de Γ. Para ada material se omparan las
relaiones φ/Γ entre las medidas on y sin arga y de muestras almaenadas
bajo una u otra humedad. El azúar es la exepión porque los datos del
aelerómetro no se registraron adeuadamente en algunas medidas, on lo
que se presentan diretamente los valores de φ y no de φ/Γ. Las barras de
error están aluladas para el azúar omo ∆φ (e. 6.3), y omo ∆φ/Γ para
el resto de materiales.
Aunque a simple vista en los gráos de la gura 6.9 pueda pareer que
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Figura 6.8: Evoluión de la fraión sólida y la aeleraión en el material de bolas de vidrio
90-150 µm argadas on qmr = −30 nC/g almaenadas al 30% HR.
en las muestras on arga elétria la diferenia φf/Γ− φo/Γ (en el azúar,
φf − φo) es mayor que en sus equivalentes sin argar, podemos armar sin
equivoaión que ualquier diferenia entre los resultados para materiales on
y sin arga elétria se ve enmasarada por las barras de error, uya magnitud
es tal que hae que los puntos aigan dentro de la zona de inertidumbre de
los datos. Claramente la sensibilidad de la ténia para detetar ambios
en φ provoados por las fuerzas elétrias entre partíulas es insuiente, se
requerirían métodos de medida de h más preisos que el promediado de una
fraión de la superie del material.
6.4. Resumen
En este apítulo se han presentado medidas de la fraión sólida antes
de y durante la vibraión vertial de materiales granulares on y sin arga
elétria, almaenados en diferentes ondiiones de humedad relativa, on
el propósito de observar diferenias en las muestras argadas respeto a las
no argadas. Estas diferenias darán informaión sobre la inuenia de las
fuerzas elétrias en el grado de empaquetamiento de las partíulas, ya que el
resto de fatores que lo afetan se mantienen invariables durante las pruebas.
Por limitaiones de sensibilidad en la ténia no se ha deduido sin embargo
ninguna inuenia de la arga elétria en el empaquetamiento. Por una esti-
maión del número adimensional Bog on resultados experimentales sabemos
que azúar y sémola son los materiales en los que no es esperable diferenia
en la fraión sólida de muestras argadas y no argadas, pues los niveles
6.4. Resumen 131
de eletriaión onseguidos no rean fuerzas elétrias omparables a las
fuerzas ineriales de las partíulas (tabla 6.1). Para el resto de materiales φ sí
debería verse afetada, aunque en la prátia la ténia de medida no tiene la
sensibilidad neesaria. Esto se debe prinipalmente a que la fraión sólida se
























Sin Carga -30 nC/g -24 nC/g
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Vidrio 90-150 µm
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Sin Carga -24 nC/g -23 nC/g
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Sin Carga -34 nC/g -30 nC/g
Azúcar
Figura 6.9: Resultados de medida de fraión sólida en materiales vibrados on arga y
sin arga elétria, almaenados en diferentes ondiiones de humedad relativa. Salvo en
el azúar, el eje vertial son los oientes entre φo, φf y Γ en ada ensayo de vibraión.
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deriva de una fraión del perímetro de la superie del polvo, mientras que
determinar de manera rigurosa el valor medio de φ requeriría poder medir la
altura del polvo en toda la superie superior, pues ésta presenta inlinaión
e inhomogeneidades ausadas tanto por la deposiión aleatoria del polvo en
la elda omo por el propio experimento de tapping.
Conlusiones
Con el modo KFM es posible observar el efeto de la arga elétria
en el potenial de ontato entre superies, aunque en las muestras
de partíulas analizadas no se pudo disernir si las variaiones en di-
ho potenial eran debidas a la topografía o al ambio en el potenial
de ontato (Vcpd) entre superies. Pienso que esta diultad se po-
dría salvar si el barrido se entra en regiones más homogéneas de las
partíulas, on un bajo número de asperezas y baja rugosidad. La pri-
mera ondiión sería fáilmente alanzable on partíulas grandes, pero
partíulas grandes son difíiles para obtener imágenes porque el rango
de movimiento en la direión vertial del aparato uando se toman
imágenes es de 5 µm.
En el modo EFM se puede visualizar el efeto de un ampo elétri-
o en la fuerza de interaión entre punta y sustrato. Esto permitiría
omplementar las medidas en KFM midiendo la fuerza de interaión
en zonas de la superie uyos valores de Vcpd hayan sido previamente
araterizados.
Con una partíula o aglomerado resistente y bien jado a la punta,
las medidas de resistividad superial en partíulas aisladas se vuelven
un proeso rápido y direto para obtener datos que omparar on los
resultados de ondutividad elétria en medios granulares.
Con la ténia Partile Traking Veloimetry para análisis de partíu-
las dispersadas se detetan las poblaiones de aglomerados y partíulas
de mayor tamaño de un material granular que presente una fraión
de nos relevante, salvo que el material sea no ohesivo, en uyo aso
las poblaiones detetadas tienen una distribuión de diámetros equi-
valente a la obtenida por métodos de medida estándar. El límite de
deteión de la ténia viene determinado por la resoluión de la óp-
tia (∼ 7,4 µm). Como en PTV el tamaño alulado es una magnitud
derivada a partir de las veloidades de aída en el gas, uando se identi-
an partíulas menores que diho límite esto se debe a la presenia de
una omponente de veloidad horizontal de deriva que hae disminuir
el valor de la omponente vertial de la veloidad, y por tanto del diá-
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metro Dae. No desartamos que se sume el efeto de la alta porosidad
y baja densidad de algunos aglomerados, espeialmente uando el ma-
terial tiene un tamaño de partíula primario muy pequeño (Sipernat
320DS, Sipernat D10).
Los niveles de arga en las partíulas dispersadas y analizadas on
PTV se enuentran lejos del límite máximo permitido por la rotura
dielétria del gas, y en el aso de la arena la arga se puede onsiderar
omo ero a todos los efetos. Al heho de que la onguraión de
entrada en el triboargador es oaxial on el eje longitudinal de éste se
suma que partíulas muy pequeñas pueden seguir las líneas de ujo del
gas, lo que onlleva un menor número de olisiones y arga generada
que en otras onguraiones de entrada tipo perpendiular.
En la muestra de bolas de vidrio 5-50 µm una humedad de almaena-
miento diferente no reperutió en la arga adquirida por las partíulas.
En todos los materiales se observa una distribuión bipolar de arga,
y en todos salvo la sílie hidrofóbia predominan las poblaiones de
partíulas argadas negativamente. Que la sílie hidrofília sea idénti-
a en omposiión químia pero distinta en la superial por el tipo
de reubrimiento que posee muestra la importania de las propiedades
químias superiales en la generaión de triboeletriidad y puede
expliar la diferenia entre ambas sílies.
La omparaión on trabajos previos no reprodue una preferenia de
las partíulas más pequeñas a adquirir arga negativa, lo que sugiere
que el tipo de hoque dominante en las dispersiones usadas en PTV es
partíula-pared.
El fator que más inuye en la arga que una partíula adquiere dentro
del triboargador es su diámetro, en detrimento de la naturaleza quí-
mia del material, de la humedad de almaenamiento o del gas usado.
Los niveles de arga promedio que se transeren desde la pared a las
partíulas se enuentran en el entorno del límite máximo jado por la
rotura del gas.
Trabajos teório-experimentales muestran que una mayor onentra-
ión de partíulas en dispersión es un fator limitante en la densidad
de arga superial máxima que las partíulas pueden soportar, inde-
pendientemente de otros fatores omo la arga iniial adquirida. Esta
tendenia se ha visto extendida en nuestros experimentos on sedimen-
taión de dihas dispersiones, en las que la variable que más inuye en
la arga nal del sedimento es la masa total del asiento, quedando en
segundo plano propiedades químias del material, humedad de alma-
enamiento, gas o material de onstruión del triboargador.
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Aunque no se puede desartar pérdida de arga en las partíulas en el
trayeto desde el triboargador a la elda de reogida, se ha onseguido
reproduir ualitativamente la evoluión de la arga en el sedimento
respeto a su masa on modelos eletrostátios que asumen que la
pérdida de arga eletrostátia ourre por meanismos de liberaión
haia el gas irundante, y en los que el medio granular tiene una
ondutividad elétria efetiva que permite redistribuión de arga en
el seno de éste haia las superies más externas, zonas en las que los
ampos elétrios loales son mayores.
Las medidas de ondutividad que sirven omo datos de entrada en los
modelos eletrostátios han puesto de maniesto la gran inuenia de
la humedad del gas en la ondutividad del medio granular, por enima
del tamaño medio de partíula y de los esfuerzos de ompresión en la
muestra. No se han podido uantiar las ontribuiones por separado
de la humedad superial en las partíulas y la humedad del gas en
la ondutividad total, aunque hemos omprobado que un modelo que
solamente onsidera la humedad en las partíulas omo meanismo de
onduión resulta insuiente para ajustar los datos experimentales.
Las estimaiones de fuerzas entre partíulas indian que los niveles de
arga onseguidos en algunas muestras han de tener inuenia en el
ordenamiento espaial de los materiales. Esta inuenia no ha podido
ser uantiada, y se ha identiado una razón lara para ello omo es
la insuiente sensibilidad del montaje experimental usado.
A posteriori, estimo que no es adeuado medir propiedades mirosó-
pias omo la onguraión espaial de las partíulas on una ténia
que registra variables marosópias omo la altura del material gra-
nular. Esto sería posible si las fuerzas elétrias en el seno del medio
provoaran grandes ambios en la estrutura, aunque posiblemente la
arga elétria neesaria no sería estable por la rápida disipaión que
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